Fabricación y desarrollo de microestructuras tridimensionales a partir de silicio macroporoso para la nanomanipulación de partículas by Peñalba Martínez, Miguel Ángel
  
 
 
 
FABRICACIÓN Y DESARROLLO DE 
MICROESTRUCTURAS TRIDIMENSIONALES A 
PARTIR DE SILICIO MACROPOROSO PARA LA 
NANOMANIPULACIÓN DE PARTÍCULAS 
 
 
 
 
 
Grupo de Micro y Nano Tecnologías              Diciembre 2008 
Universidad Politécnica de Cataluña 
 
Proyecto Final de Carrera 
 
         
 
 
 
 
Autor: Miguel Ángel Peñalba Martínez 
Director de proyecto: Ángel Rodríguez Martínez 
 
 II 
   III
Agradecimientos 
 
En primer lugar quiero darle las gracias a mi tutor, el Dr. Ángel Rodríguez, por 
haber confiado en mí al asignarme este proyecto. Por su entera predisposición en 
guiarme y en ayudarme a enfocar, entender y desarrollar mejor mi trabajo. 
 
Al Dr. Enrique Valera, por su magistral y eficaz manera de enseñar, por su infinita 
dedicación y por contagiarme sus innumerables aptitudes como investigador: 
rigurosidad, paciencia, constancia, profesionalidad, etc.  
 
A los técnicos de la Sala Blanca; a Miguel por ayudarme en cualquier duda o 
problema técnico que pudiese surgirme, y a Xavi, el ‘manitas’ y hombre comodín del 
laboratorio, que además me hacía más amenas las horas muertas con las conversaciones 
y anécdotas más variopintas.   
 
A Trifon, un crack como ingeniero y mejor persona, que me aportaba la 
tranquilidad de poder contar con su inestimable y experta opinión en cualquier 
momento.  
 
A mi gran amigo David porque fue quien me informó de la existencia de este 
proyecto vacante que me permitió descubrir la Sala, su gente y su encanto. 
 
A todos los compañeros del departamento de electrónica que he conocido (Mónica, 
Vito, Moisés, Jordi, Isidro, Matías,…) por su incombustible buen rollo y por hacerme 
sentir siempre como en casa. En especial a Gema, por estar siempre allí, haciéndome 
también más alegres las jornadas en el laboratorio con su infinita simpatía.     
 
Y por supuesto a mi familia por apoyarme en todo momento, y a mis amigos porque 
no sólo a base de ciencia se hecho este proyecto…;-) 
 IV 
 
   V
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
“Dímelo y lo olvidaré, 
muéstramelo y lo recordaré, 
involúcrame y lo entenderé”. 
 
Confucio 
 VI 
   VII
Contenidos 
1. INTRODUCCIÓN                 1 
1.1. Presentación del proyecto               3 
1.2. Objetivos                  4 
2. ESTADO DEL ARTE                7 
2.1. Silicio macroporoso                 9 
2.1.1. Introducción                      9 
2.1.2. Historia y evolución                  10 
2.1.3. Aplicaciones del Silicio poroso                14 
2.2. Manipulación de nanopartículas                  16 
2.2.1. Introducción                    16 
2.2.2. Mecanismos de nanomanipulación actuales y sus aplicaciones         17 
3. PROCESOS DE FABRICACIÓN DE LA SALA BLANCA            27 
3.1. Oxidación                      29 
3.1.1. Equipamiento para una oxidación térmica              31 
3.1.2. Proceso de oxidación térmica                32 
3.1.3. Evaluación de la oxidación                 33 
3.1.4. Determinación del grosor de oxidación              33 
3.2. Fotolitografía                      34 
3.3. Ataque electroquímico con HF                  35 
3.3.1. Definición, propiedades, aplicaciones y peligros del HF          35 
3.3.2. Modelo físico de la formación de los macroporos            36 
3.3.3. Parámetros importantes del proceso                              38 
3.3.4. Montaje del ataque electroquímico               40 
3.4. Ataque de KOH                            43 
3.4.1. Definición, propiedades, aplicaciones y peligros del KOH          43 
3.4.2. Ataque químico                   44 
3.5. Ataque de TMAH                     48 
3.5.1. Definición, propiedades, aplicaciones y peligros del TMAH          48 
3.5.2. Ataque químico                   49
  
 
 VIII 
3.6. Metalización                                         50 
3.6.1. Requisitos de la metalización                50 
3.6.2. Técnicas de depósito                  51 
3.6.3. Proceso de depósito en alto vacío               54 
3.6.4. Recocido                     55 
4. FABRICACIÓN Y DESCRIPCIÓN DE LOS DISPOSITIVOS           57 
4.1. Sala Blanca (UPC)                    59 
4.2. Matriz de Silicio macroporoso                   63 
4.2.1. Implantación iónica                  67 
4.2.2. 1ª Oxidación                    67 
4.2.3. Fotolitografía                     68 
4.2.4. Apertura de ventanas                         69 
4.2.5. Creación de muescas piramidales                 70 
4.2.6. Formación de los macroporos                 70 
4.3. Estructura de micropilares de dióxido de Silicio                                             74 
4.3.1. 2ª Oxidación                    74 
4.3.2. Destape de las puntas de los μ-pilares              74 
4.3.3. Liberación de los μ-pilares                  77 
4.4. Acondicionamiento eléctrico                  78 
4.4.1. Creación de los contactos                  79 
4.4.2. Recocido                           81 
4.5. Descripción del dispositivo                                                                    82 
4.5.1. Características iniciales de la microestructura                   82 
4.5.2. Modificación del dispositivo                83 
4.5.3. Parámetros dimensionales relevantes               84 
5. CARACTERIZACION DEL DISPOSITIVO                     85 
5.1. Caracterización de los ataques: velocidad, tiempo y ángulo           87 
 
5.2. Determinación del diámetro, longitud y pitch de los μ-pilares           92 
 
5.3. Caracterización de la metalización                  94 
5.4. Caracterización de la oxidación                 98 
 
   IX
6. NANOMANIPULACIÓN DE PARTÍCULAS             101 
6.1. Objetivo                     103 
6.2. Montaje experimental                  103 
6.3. Resultados                    108 
7. CONCLUSIONES  Y  TRABAJO FUTURO                                      115 
7.1. Conclusiones                    117 
7.2. Trabajo futuro                   119 
REFERENCIAS                     123 
 X 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Capítulo 1 
 
INTRODUCCIÓN 
1. Introducción 
 2 
1. Introducción 
   3
1.1. PRESENTACIÓN DEL PROYECTO 
  
Las micro y nanopartículas constituyen actualmente un área de intensa 
investigación científica. Están adquiriendo un protagonismo creciente en multitud de 
campos, especialmente en las áreas de dispositivos electrónicos y fotónicos, así como 
también en la de los biosensores. Por este motivo, el desarrollo de herramientas que 
permitan controlar la manipulación de dichas partículas puede facilitar la aparición de 
numerosas aplicaciones.  
 
Sin embargo, el control que existe actualmente sobre su posicionamiento y 
manipulación es limitado. Además, en general tampoco existe un conocimiento 
detallado y sistemático de su comportamiento (en estado aislado o en suspensión) 
cuando se encuentran sometidas a fuerzas eléctricas o de tensión superficial. 
 
La motivación de este proyecto final de carrera reside en poder avanzar en estas 
direcciones y contribuir en la ampliación de los conocimientos actuales. Durante el 
proyecto emplearemos moldes tridimensionales sobre los cuales intentaremos manipular 
partículas de dimensiones nanométricas mediante la aplicación de campos eléctricos. Si 
bien los principios físicos de esta técnica son conocidos, su aplicación en situaciones 
geométricamente complejas y con partículas en suspensión resulta en buena parte 
desconocida.   
 
Para ello proponemos la fabricación, caracterización y desarrollo de determinadas 
microestructuras sobre las que posteriormente se probará un método para manipular 
nanopartículas de un material, una forma y un tamaño específicos. Finalmente se 
evaluarán las propiedades y los resultados obtenidos. Cabe mencionar que dicho PFC se 
enmarca dentro de un proyecto oficial titulado “Manipulación de micro-nanopartículas 
en 2D y 3D”, que persigue el mismo objetivo a nivel amplio (con diversas 
microestructuras, métodos de manipulación y tipos de micro y nanopartículas). Dicho 
proyecto pertenece al Programa Nacional de Tecnología Electrónica y Comunicaciones, 
financiado por el Ministerio de Ciencia e Innovación. Por lo tanto no está enfocado en 
lograr una aplicación comercial concreta sino que se trata de un trabajo puramente de 
investigación. 
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El proyecto final de carrera se ha desarrollado íntegramente en el Departamento de 
Ingeniería Electrónica de la Universidad Politécnica de Cataluña, dentro del grupo de 
investigación en Micro y Nanotecnologías (MNT). 
 
1.2. OBJETIVOS 
 
El presente proyecto tiene como objetivo principal conseguir caracterizar el 
comportamiento de las nanopartículas de oro cuando se encuentran sometidas a intensos 
campos eléctricos. Esto podría suponer un avance en el control de su posicionamiento y 
manipulación. Sin embargo, para poder realizar ese estudio, debemos desarrollar varias 
etapas, cada una de ellas con objetivos propios. 
 
Como hemos comentado en la presentación anterior, estudiaremos la dinámica de 
dichas partículas dentro de una estructura compleja, ya que se trata de un contexto que 
actualmente todavía no ha sido explorado. Por lo tanto, la primera fase tiene como 
objetivo fabricar y caracterizar dichas estructuras tridimensionales de tamaño 
micrométrico. En su elaboración habrá que tener en cuenta diversos parámetros, tanto 
físicos, como químicos y eléctricos, de manera que cumplan los requisitos de 
resistencia, funcionalidad y compatibilidad con las posteriores etapas. Para construir las 
microestructuras nos basaremos en una tecnología puntera desarrollada estos últimos 
años por el grupo del MNT, denominada Silicio Macroporoso (MPS - Macroporous 
Silicon). Esta tecnología nos permite obtener una matriz perfectamente ordenada y 
dimensionada de poros en una estructura de Silicio. A partir de esta matriz es posible 
fabricar micropilares huecos formados por dióxido de Silicio (SiO2). Dicha estructura 
posee unas características físicas, químicas y ópticas altamente interesantes, por lo que 
encuentra hoy en día multitud de aplicaciones tales como: biosensores, cristales 
fotónicos, células solares, retinas sintéticas, microceldas de combustible, biocápsulas, 
filtros, etc.   
 
Una vez construidas las estructuras, pasaremos a la segunda fase, cuyo objetivo será 
el diseño y la posterior aplicación de una serie de modificaciones orientadas a obtener 
un dispositivo que nos permita implementar la nanomanipulación. En particular 
deberemos adaptar eléctricamente las estructuras de manera que sea posible aplicarles 
un potente campo eléctrico capaz de guiar y mover partículas conductoras. 
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 Finalmente, la última etapa del proyecto consistirá en la manipulación propiamente 
dicha. El objetivo prioritario será estudiar la dinámica de las partículas e intentar 
posteriormente controlarlas moviéndolas hacia una posición determinada. Para ello será 
necesario desarrollar diversas tareas: en primer lugar deberemos elegir cual de los 
mecanismos de nanomanipulación de partículas actuales se adapta mejor a las 
restricciones y requisitos de nuestro caso. También habrá que evaluar y seleccionar el 
tipo de nanopartículas que posean unas características más adecuadas (material, forma y 
tamaño) a la estructura y al mecanismo escogido. El último paso consistirá en 
desarrollar un set-up específico que permita implementar el proceso de manera segura y 
eficaz. 
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2.1. SILICIO MACROPOROSO   
 
2.1.1. Introducción 
 
Como veremos en detalle en el siguiente capítulo, mediante un ataque 
electroquímico al Silicio con ácido fluorhídrico (HF) podemos obtener un material 
poroso. A este material se le llamó “Silicio macroporoso”, en contraste con su 
correspondiente variante “microscópica”. Esta nomenclatura fue aprobada por la 
IUPAC (Internacional Union of Pure and Applied Chemistry), y distingue tres 
categorías en función de las dimensiones de los poros:  
 Microporos →  Diámetro medio de los poros < 2 nm.  
 Mesoporos  →  Diámetro medio de los poros entre 2-50 nm. 
 Macroporos → Diámetro medio de los poros > 50 nm. 
La figura 2.1 muestra una comparativa de los tres tipos de poros, permitiendo 
apreciar claramente las diferencias entre ellos. 
 
    
               a)             b)           c) 
Figura 2.1. Fotografías TEM y SEM de las 3 categorías de Silicio poroso [1]  
a) Microporoso ; b) Mesoporoso ; c) Macroporoso. 
 
 Esta clasificación únicamente tiene en cuenta el diámetro de los poros, pero no 
aporta información acerca de su morfología: forma (liso, modulado, ramificado, etc.), 
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orientación, interconexión de los poros, etc. Es muy difícil caracterizar 
sistemáticamente la morfología del Silicio poroso, debido a que ésta posee infinidad de 
detalles relativos al tamaño de los poros, su forma o su distribución espacial. Una 
manera de resumirla es decir que el Silicio microporoso y el mesoporoso presentan 
habitualmente una estructura similar a una esponja, con gran densidad de poros 
ramificados que se distribuyen de manera aleatoria y sin una orientación claramente 
definida. Por otra parte, el Silicio macroporoso se caracteriza por presentar una 
estructura discreta de poros con paredes lisas y poca ramificación. Los 3 tipos de poros 
crecen preferentemente a lo largo de las direcciones <100> y alineados hacia la fuente 
de portadores positivos (huecos), que están involucrados en la reacción electroquímica 
de disolución.   
 
 Vale la pena mencionar que, bajo determinadas condiciones, pueden coexistir en la 
estructura dos distribuciones de poros diferentes. Por ejemplo, los macroporos pueden 
rellenarse parcial o totalmente de Silicio microporoso. 
  
2.1.2. Historia y evolución 
 
 El Silicio poroso (PS - porous silicon) se conoce desde hace más de 50 años. Las 
figuras 2.3 y 2.4 resumen el progreso conseguido en este campo desde entonces hasta la 
actualidad. Fue descubierto accidentalmente por Arthur Uhlir (Laboratorios Bell) en 
1956 cuando estaba tratando de desarrollar un modo de mecanizar electroquímicamente 
obleas de Silicio para su uso en circuitos microelectrónicos. Descubrió que bajo unas 
apropiadas condiciones de corriente aplicada y composición de la solución, el Silicio no 
se disolvía uniformemente sino que se producían huecos que se propagaban por la oblea 
principalmente en la dirección <100>. Como el experimento no proporcionó los 
acabados deseados, simplemente se anotaron los curiosos resultados en un informe 
interno y el material quedó ignorado. No fue hasta los años 70 y 80 que empezó a 
cobrarse interés por este fenómeno debido a que se descubrió que podía ser útil como 
modelo de la superficie cristalina del Silicio en estudios espectroscópicos, como 
precursor para generar capas gruesas de óxido sobre el Silicio y como capa dieléctrica 
en sensores químicos basados en capacitancia.  
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 Posteriormente, a finales de los 80, Leigh Canham (Agencia de Investigación para 
la Defensa de Inglaterra) llegó a la conclusión que los filamentos diáfanos de Silicio, 
que se generaban cuando los poros llegaban a ser lo suficientemente grandes y 
numerosos como para solaparse, podrían mostrar efectos de confinamiento cuántico. 
Esta intuición resultó ser correcta, y se constató que el material atacado 
electroquímicamente presentaba un comportamiento fluorescente, con un color rojo-
naranja brillante, como podemos ver en la figura 2.2. Como se esperaba a partir de la 
relación de confinamiento cuántico, este color se encontraba a un nivel de energía 
significativamente mayor que el nivel de energía de la banda prohibida (bandgap) para 
el volumen del Silicio, fenómeno que ocurre en la región infrarroja del espectro.  
 
 
Figura 2.2. Fotoluminiscencia de una muestra de Silicio nanoporoso [2].  
 
Al descubrirse que el Silicio poroso tenía la capacidad de emitir luz visible a 
temperatura ambiente, se produjo un boom en el número de investigaciones enfocadas 
en la creación de interruptores optoelectrónicos, displays y lásers basados en Silicio 
poroso. Esta fiebre investigadora disminuyó a mediados de la década de los 90 debido a 
problemas con la estabilidad química y mecánica del material, y a su baja eficiencia 
electroluminiscente. En cambio, otras extraordinarias características como su gran área 
superficial de poros de Silicio en un volumen pequeño, un tamaño de poros controlable, 
una superficie químicamente útil y favorable o su compatibilidad con las tecnologías 
convencionales de microfabricación con Silicio impulsaron una nueva línea de 
investigación para desarrollar aplicaciones no relacionadas con la optoelectrónica. 
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Figura 2.3. Progreso en el descubrimiento de fenómenos morfológicos en el Silicio poroso (PS). 
 
 
Figura 2.4. Progreso en el desarrollo de teorías sobre la formación de Silicio poroso. 
 
 
A lo largo de la historia del Silicio poroso se han propuesto diversas teorías para 
explicar el mecanismo de su formación. Beal et al. postularon que el material del PS se 
vacía de portadores y que el campo en la punta (tip en inglés) de los poros se ve 
intensificado debido a la corriente producida. Por otra parte, Smith y sus colaboradores 
propusieron el “Modelo de difusión limitada”, el cual describía la morfología del PS 
basándose en la hipótesis de que la tasa de formación de poros está limitada por la 
difusión de huecos desde el volumen del Silicio hasta los tips. A su vez, Unagami 
afirmó que dicha formación está promovida por el depósito de un ácido silícico pasivo 
en las paredes de los poros, que finalmente desembocaba en una disolución con 
preferencia en las puntas. Alternativamente, Parkhutik sugirió que existe una capa 
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pasiva compuesta de fluoruro de Silicio y óxido de Silicio entre el PS y el sustrato, 
afirmando además que la formación de Silicio poroso es similar a la del óxido de 
Aluminio poroso. 
 
Para explicar la formación de matrices de macroporos rectos, lisos y perfectamente 
ordenados en Silicio tipo-n poco dopado, usando iluminación trasera y una patrón para 
la superficie, Lehmann y Föll postularon que la velocidad de disolución en los tips está 
limitada por la transferencia de masa en el electrolito, y que además la velocidad 
relativa del transporte de portadores en el Silicio y la del transporte de masa en el 
electrolito determinan la morfología del PS. 
 
En lo que se refiere a los microporos formados en Silicio tipo-p, Lehmann y Gösele 
propusieron el “Modelo de confinamiento cuántico”. Asumieron que en paredes de 
poros muy finas, el bandgap aumenta debido al confinamiento de carga cuántica, 
evitando que los huecos electrónicos penetren en las paredes de los poros. Dichas 
paredes se vacían y no se disuelven durante el proceso de anodización. En ese mismo 
año (1991), Zhang desarrolló el “Modelo de curvatura de la superficie”, el cual afirmaba 
que la curvatura de la superficie puede afectar notablemente no sólo a la velocidad sino 
también a la distribución de reacciones en una base curva de un poro.  
 
A finales de los 90, Föll propuso la “Teoría de la corriente de ráfaga”, cuya 
principal hipótesis es que las reacciones electroquímicas implicadas en la disolución de 
la superficie del Silicio operan en unidades microscópicas. Estas unidades de reacción 
poseen una distribución temporal y espacial tanto en su número como en su estado de 
actividad. La formación de los poros se debe a la sincronización de estas unidades en un 
determinado tiempo y longitud espacial. 
 
A finales de 1970 se había anunciado la obtención de dos capas de PS, consistente 
en la formación de microporos en una superficie de macroporos de Silicio tipo-n con 
iluminación frontal, pero dicho fenómeno fue poco investigado hasta la década de 1990. 
Resultó ser que, mientras la formación de una capa de macro-PS mediante iluminación 
trasera seguía el mismo mecanismo que la formada sin iluminación, la formación de 
micro-PS se debía al efecto de los portadores fotogenerados. Clement y sus 
colaboradores sugirieron que los microporos creados con iluminación podrían resultar 
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ser finos filamentos originados a partir de la fragmentación de los macroporos debida a 
una presión residual. En 1994, Propst y Kohl lograron crear macroporos en Silicio tipo-
p poco dopado con una solución de HF orgánica. Ellos pensaban que dicho fenómeno 
estaba relacionado con las propiedades químicas del disolvente orgánico, hipótesis que 
quedó descartada posteriormente al descubrirse que también se formaban macroporos en 
Silicio-p con una solución de HF acuosa. Otra idea que resultó ser errónea era la que 
describían Wehrspohn et al., quienes afirmaban que una condición necesaria para la 
formación de macro-PS en Silicio-p poco dopado es que la resistividad del substrato 
debía ser mucho mayor que la del electrolito. Alternativamente, Lehmann y Rönnebeck 
postularon que los macroporos se generaban debido al efecto dominante de la emisión 
termoiónica, que es más sensible a la altura de la barrera que a su anchura.  
 
Vale la pena aclarar que la mayoría de las teorías solamente abarcan determinados 
aspectos de la compleja morfología y formación del PS. Todavía no existe una teoría 
que haya logrado alcanzar una descripción globalmente coherente de la rica y compleja 
naturaleza de las reacciones y de la evolución morfológica de la superficie del electrodo 
de Silicio resultante. Lograr una descripción completa de las diversas características 
morfológicas del Silicio poroso requiere la integración de todos los aspectos, así como 
de las reacciones electroquímicas fundamentales involucradas en la interfaz 
Silicio/electrolito. Dicho modelo global está todavía por llegar. 
 
 
2.1.3. Aplicaciones del Silicio poroso 
 
El Silicio poroso exhibe electroluminiscencia en un rango de longitudes de onda 
desde el Infrarrojo cercano al visible (azul), donde la longitud de onda depende del 
grosor de los poros y del estado químico de sus superficies, y también exhibe 
fotoluminiscencia es decir, emisión de luz bajo iluminación.  
 
Estas propiedades unidas a la luminiscencia a temperatura ambiente, a su gran 
superficie específica (puede superar los 500m2/g) que le dota de gran reactividad 
química, a la capacidad de conseguir distintas propiedades según las distintas 
condiciones de preparación, a un proceso de producción simple y a su 
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biocompatibilidad, proyectan una serie de aplicaciones potenciales y efectivas tales 
como:  
 Sensores de gas      ● Implantes de hueso  
 Cristales fotónicos     ● Retinas sintéticas  
 Biosensores       ● Microceldas de combustibles  
 Células solares      ● Biocápsulas  
 Filtros        ● MEMs, MOEMs y NEMs  
 Microcavidades ópticas    ● Reflector de Bragg  
 Redes de difracción     ● Detonadores  
 
 
En 2001, un equipo de científicos de la Universidad Técnica de Munich descubrió 
sin darse cuenta que el Silicio poroso hidrogenado explota al reaccionar con el oxígeno 
en presencia de temperaturas criogénicas, emitiendo tanta energía como el TNT, y 
mucho más rápidamente. La explosión ocurre porque el oxígeno, que a esas 
temperaturas está necesariamente en estado líquido, es capaz de oxidar extremadamente 
rápido a través de la estructura molecular porosa del Silicio causando un rápido y 
eficiente deterioro. La necesidad de temperaturas tan bajas limita bastante esta 
aplicación, aunque sí que se está proyectando su uso como propulsor de satélites. 
 
Aún así, no todo son ventajas. De entrada, la emisión de luz es inestable debido a la 
oxidación, y no siempre sale igual ya que depende del proceso de obtención. Por otra 
parte muestra malas propiedades mecánicas, como su curiosa fragilidad, motivo por el 
cual la luminiscencia ha quedado estancada y sus aplicaciones se están volcando en 
otros campos como sensores de humedad, puesto que al ponerlo en contacto con agua 
cambian la conductancia y la permitividad de la capa porosa. 
 
El Silicio no es el único semiconductor que en estado poroso muestra tan buenas 
propiedades, e incluso algunas son mejores en otros semiconductores, pero su mayor 
biocompatibilidad y sobre todo el hecho de ser el segundo elemento más abundante en 
la corteza terrestre (27,7% en peso y predominantemente en forma de SiO2) lo 
convierten en el material más utilizado en la nanociencia.  
 
 
 
 
2. Estado del arte 
 16 
2.2. MANIPULACIÓN DE NANOPARTÍCULAS 
2.2.1. Introducción  
 
 La manipulación precisa y controlada de partículas a escala micro y nanométrica 
representa una importante herramienta para lograr construir complejas estructuras 
bidimensionales y 3D. Agrupando dichas partículas individuales se pueden conseguir 
estructuras relativamente rígidas con formas arbitrarias.  
 
 Esta tecnología permite desarrollar multitud de aplicaciones tales como la 
implementación de dispositivos para la detección de biomoléculas o células, el diseño o 
modelado litográfico, depósitos selectivos, nanoimpresoras, NEMs (nanoelectromecha- 
nical  systems), transistores de 1 único electrón, etc. La aplicación de la 
nanomanipulación en áreas bioquímicas y médicas requiere su implementación en 
entornos líquidos. 
 
 Para conseguir manipular de manera efectiva partículas a nanoescala se requieren 
potentes campos eléctricos y magnéticos que logren vencer los intensos movimientos 
Brownianos de dichas nanopartículas para poder así atraparlas.  
 
Las partículas que se emplean en nanomanipulación pueden ser de muchos tipos y 
materiales. Nosotros nos centraremos en la manipulación de nanopartículas de oro, 
empleadas actualmente en la biodetección eléctrica y óptica. Pueden presentarse en 
diversos formatos: esferas, barras, cápsulas, polígonos de todo tipo, etc. En la figura 2.5 
podemos ver diferentes estructuras y agrupaciones obtenidas con nanopartículas de oro.  
 
Figura 2.5. Ejemplos de agrupaciones de nanopartículas de oro [3]. 
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2.2.2. Mecanismos de nanomanipulación actuales y sus aplicaciones 
 
Existen diversos mecanismos para atrapar, concentrar, transportar y ordenar 
partículas a esta escala. La figura 2.6 muestra un esquema con su clasificación. 
 
 
Figura 2.6. Esquema de los principales mecanismos de nanomanipulación. 
 
► Manipulación óptica 
 
Desde los inicios de la física y la óptica se ha sabido que la luz posee momento 
lineal y angular, y que por lo tanto puede ejercer fuerza sobre los objetos físicos. Sin 
embargo, debido a su pequeña magnitud no se han considerado sus efectos prácticos 
hasta hace pocos años. Con la aparición del láser, Ashkin mostró en 1970 que se puede 
usar la presión de radiación de haces focalizados para afectar de manera considerable la 
dinámica de partículas micro y nano-métricas. En 1986, Ashkin y Chu consiguieron 
atrapar partículas dieléctricas con un haz láser focalizado, dando así los primeros pasos 
en el campo de la nanomanipulación óptica. 
 
 
 
Manipulación óptica 
Manipulación magnética 
Manipulación fluídica 
Pinzas ópticas 
Pinzas opto-electrónicas 
Pinzas magnéticas 
Dielectroforesis (DEP) 
Electro-osmosis (EO) 
DEP + EO 
Flujos capilares 
 Jetting 
 Dripping 
Recogida selectiva 
Flow focusing 
Electrospray 
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◘ Pinzas ópticas 
 
La pinzas ópticas son un instrumento capaz de atrapar y mover partículas 
dieléctricas de tamaño micro y nanométrico ejerciendo fuerzas extremadamente 
pequeñas con un haz láser altamente enfocado. Dicho rayo de luz, al ser dirigido e 
impactado contra ellas, genera su movimiento. Curiosamente estas partículas se 
mantienen inmóviles en las regiones donde la intensidad de la luz es mayor, de modo 
que cuando se desplaza el haz, las partículas son arrastradas. En la figura 2.7 se observa 
un rayo láser atrayendo las partículas de su alrededor y una pinza óptica atrapando una 
nanopartícula de poliestireno. 
 
Es una herramienta muy sensible capaz de manipular y detectar desplazamientos 
sub-nanométricos para partículas sub-micrónicas, por lo que se utilizan comúnmente 
para manipular y estudiar moléculas individuales (ADN, proteínas, enzimas…).  
        
              (a)               (b)   
Figura 2.7. (a) Esquema de un haz láser atrayendo partículas [4]; 
(b) Nanoesfera de poliestireno atrapada por una pinza óptica [5].  
    
◘ Pinzas opto-electrónicas 
 
 Estas pinzas utilizan energía óptica para crear fuerzas eléctricas de gran alcance en 
lugares muy precisos. La diferencia respecto a las pinzas ópticas “ordinarias” radica en 
que se basan de energía óptica para crear las fuerzas mecánicas que son las que 
empujarán las micro-nanopartículas. Necesitan mucha menos energía que las pinzas 
ópticas y la luz no necesita ser enfocada tan cuidadosamente, convirtiéndola en una 
técnica más sencilla de ejecutar. 
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► Manipulación magnética 
 
◘ Pinzas magnéticas 
 
 Las pinzas magnéticas utilizan un gradiente de campo magnético creado por un 
electroimán para manipular micro y nano-objetos paramagnéticos (que bajo la 
influencia de un campo magnético, se magnetizan y orientan paralelamente a las líneas 
de fuerza). Dependiendo de la implementación, las pinzas magnéticas pueden 
clasificarse en diversas categorías: traslacionales o rotacionales, unipolares o 
multipolares.  
En la figura 2.8 podemos apreciar una configuración rotacional, donde la partícula 
de interés se ata entre una microesfera paramagnética y una superficie. La fuerza 
magnética que actúa sobre dicha bola atada estira la partícula (molécula en este caso). 
De esta manera, rotando el campo magnético (y por lo tanto también la microesfera) 
podemos rotar la partícula (figura 2.9). 
            
    Figura 2.8. Set-up experimental de       Figura 2.9. Rotación de una molécula 
       rotación con pinzas magnéticas [5].                con pinzas magnéticas [5].   
         
 Combinando varios electroimanes puede conseguirse una configuración multipolar, 
permitiendo así movimientos 3D no sólo de rotación, sino también de traslación y 
captación de partículas magnéticas.  
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► Manipulación fluídica 
 
◘ Dielectroforesis 
 
 La dielectroforesis (DEP en inglés) es un fenómeno por el cual una partícula 
dieléctrica experimenta determinada fuerza cuando se encuentra bajo la influencia de un 
campo eléctrico no uniforme. No es necesario que la partícula esté cargada para que 
exista dicha fuerza. De hecho, todas las partículas experimentan actividad 
dielectroforética en presencia de campos eléctricos. Sin embargo, la intensidad de la 
fuerza depende en gran parte del medio, de la frecuencia del campo, y del tamaño, 
forma y propiedades eléctricas de las partículas. 
  
La técnica de nanomanipulación basada en este fenómeno utiliza la fuerza 
dielectroforética que actúa sobre las partículas para inducirles un movimiento. Variando 
los parámetros anteriores que gobiernan dicha fuerza, ésta atraerá las partículas hacia la 
zona de mayor campo eléctrico o las empujará hacia la de menor. El hecho de poder 
controlar la fuerza mediante diversos parámetros da lugar a multitud de aplicaciones 
como la manipulación y separación de biopartículas (células, bacterias, virus o ADN), la 
construcción de nanosensores y dispositivos nanoelectrónicos, etc. 
 
◘ Electro-osmosis  
 
 La electro-osmosis (EO) es un fenómeno por medio del cual se produce el 
movimiento de un líquido a través de una membrana o cualquier otra superficie porosa 
cargada, debido a la influencia de un campo eléctrico aplicado. La técnica microfluídica 
que lleva este mismo nombre utiliza este fenómeno para mover partículas dentro de un 
líquido usando poco voltaje. Existen dos modos de implementar este mecanismo: con 
corriente continua (DC) y con corriente alterna (AC).    
 
El principio de funcionamiento se basa en la migración de iones en el interior de 
una capa nanométrica de cargas/iones en las interfaces de electrolitos y sólidos. Esta 
capa de cargas migrará debido a la influencia de campos eléctricos tangenciales a la 
interfaz. Además, debido a la viscosidad del fluido, el movimiento de iones arrastra 
también los fluidos de su alrededor, creando un movimiento conjunto del líquido. 
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 Las aplicaciones de esta técnica se centran principalmente en el análisis bioquímico 
y en la ingeniería civil. 
 
◘ Electro-osmosis + Dielectroforesis 
 
 Por una parte, la dielectroforesis posee un rango de interacción corto, por lo que 
únicamente puede influenciar y atraer las partículas que se encuentren en sus inmediatas 
proximidades. En cambio, la electro-osmosis es capaz de ejercer interacción con las 
partículas en un rango muy superior. Por lo tanto, a menudo ambos métodos suelen 
combinarse en la manipulación de partículas dentro de fluidos para inmovilizar o captar 
la mayoría de éstas. La idea es hacer circular locamente el líquido por el canal mediante 
un flujo electro-osmótico que es inducido por un voltaje aplicado en un conjunto de 
electrodos (electrodos EO). Por otro lado, las partículas que se acerquen a un segundo 
conjunto de electrodos (electrodos DEP) con un voltaje adecuado, serán influenciadas 
por su rango de interacción, siendo capturadas por estos electrodos. 
 
◘ Flujos capilares  
  
 Este conjunto de técnicas se basan en la manipulación precisa y controlada de flujos 
que contienen nanopartículas. Reciben el apellido de “capilares” debido al 
importantísimo papel que juega la tensión superficial en el proceso. Podemos dividir 
estas técnicas en tres grupos: 
 
a) Flujos a través de micro-aperturas → Se fuerza el paso del líquido a través de  
micro-aperturas en paredes sólidas de dimensiones específicas. Existen dos 
métodos: 
► Jetting: Se inyecta un fluido de densidad y viscosidad determinadas a través 
de una micro-aguja sumergida en otro líquido huésped inmiscible (que no 
puede mezclarse) respecto al primero.  
  
► Dripping: Se diferencia del jetting en que las gotas generadas se encuentran 
mucho más dispersas entre si. La figura 2.10 muestra una instantánea 
comparativa de ambos métodos. 
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Figura 2.10. (a) Dripping ; (b) Jetting - [6]. 
b) Flujos guiados mediante enfoque hidro-dinámico → Mediante una fuerza de 
succión altamente acelerada se aspira el fluido hacia un punto determinado.  
►   Recogida selectiva → Ésta fue la primera implementación de esta técnica. 
Un microtubo colocado sobre una interfaz que separa dos líquidos 
inmiscibles, succiona el líquido menos denso y viscoso, tal y como se 
aprecia en la figura 2.11.  
 
Figura 2.11. Recogida selectiva [6]. 
   
► Flow focusing →  En esta segunda implementación, un presión ejercida a 
través de un micro-orificio provoca un movimiento de convergencia del 
fluido enfocado. En la figura 2.12 podemos observar este fenómeno. 
 
Figura 2.12. Flow focusing [6]. 
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c) Flujos guiados mediante fuerzas eléctricas → El flujo se forma y se conduce 
gracias a la interacción entre un intenso campo eléctrico y el líquido que contiene 
las nanopartículas. La técnica más destacada de esta categoría, y la que 
utilizaremos en el proyecto es el Electrospray. 
 
► Electrospray → Esta técnica de nanomanipulación sirve para depositar partículas 
individuales sobre superficies. Esto se consigue pulverizando un coloide (líquido que 
contiene micro o nanopartículas dispersadas dentro de éste) sobre un substrato. Este 
proceso, que fue observado originariamente por el físico John Zeleny en 1914, se ha 
aplicado profundamente en el campo de la espectrometría ya que permite análisis 
estructurales de peso molecular ilimitado (ej. grandes biomoléculas). A escala 
industrial, se utiliza en la aplicación de pinturas y revestimientos en superficies 
metálicas. Su fino spray permite obtener capas muy lisas y uniformes, además de un 
ahorro en material de pintura. Incluso hay versiones miniaturizadas del electrospray que 
pretenden instalarse en los microsatélites de nueva generación ya que la pluma 
electroestática que se genera durante el proceso puede constituir un motor de propulsión 
iónica de alta eficiencia aunque de muy baja potencia.  
 
Como la misma palabra sugiere, en el electrospray la pulverización se consigue 
mediante una descarga electroestática. El coloide circula a través de un conducto hasta 
una punta, donde se le aplica un voltaje muy alto para cargarlo eléctricamente. Dicho 
líquido se vuelve inestable ya que se le está forzando a adquirir cada vez más y más 
carga. Ante tal fuerza, el coloide de la punta responderá adquiriendo una forma cónica 
conocida como el cono de Taylor (en honor al matemático y físico Geoffrey I. Taylor, 
que describió el fenómeno en 1964). El motivo de que el líquido adquiera esta forma es 
porque, cuando está cargado, una geometría cónica puede albergar más carga que una 
esférica. Aún así alcanzará rápidamente un punto crítico en el que ya no puede soportar 
más carga eléctrica, por lo que en la en la punta del cono el líquido volverá a cambiar de 
forma, transformándose esta vez en un chorro fino llamado jet. Sin embargo este chorro 
también se vuelve inestable, estallando a su vez en una nube de diminutas gotas (con un 
diámetro inferior a 10 µm). Como todas estas gotas están altamente cargadas con la 
misma carga eléctrica, se repelen intensamente unas a las otras, “volando” así de 
manera individual y formando una figura llamada pluma. En su travesía por el aire, 
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deambulan en busca de una superficie (de carga eléctrica opuesta) en la que aterrizar. 
Mientras tanto, van rápidamente reduciendo su tamaño a medida que las moléculas 
solventes contenidas en las gotas se evaporan. Como es difícil que la carga se evapore, 
la distancia entre las cargas eléctricas de la gota irá disminuyendo dramáticamente. Por 
lo tanto, si la gota no logra encontrar a tiempo una superficie en donde disipar su carga, 
ésta alcanzará un estado crítico que hará estallar nuevamente la gota de manera violenta. 
El proceso completo puede visualizarse detalladamente mediante un microscopio. La 
figura 2.13 muestra una captura real donde pueden apreciarse los tres fenómenos que se 
producen.  
 
      
Figura 2.13. Captura de un momento del electrospray donde se observan [7] 
el cono de Taylor, el jet y la pluma. 
 
El montaje experimental típico consta de una aguja de jeringa con un líquido 
(coloide) que se bombea a través del conducto interior. Una fuente de alimentación de 
alto voltaje se conecta cerca del extremo de salida del conducto, y enfrente de dicha 
salida se coloca una placa, que hace las veces de electrodo contador, conectada 
normalmente a tierra o a un potencial eléctrico opuesto al de las gotas, por lo que las 
atraerá a su superficie. En la figura 2.14 podemos observar un esquema detallado del 
montaje. 
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Figura 2.14. Set-up experimental del electrospray [7]. 
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3.1. OXIDACIÓN   
 
La oxidación es un proceso en el cual, mediante una reacción química entre los 
oxidantes y los átomos de Silicio, se genera una capa de óxido sobre la superficie de una 
oblea. Dicha capa puede ser crecida o depositada, dependiendo de la técnica utilizada.  
 
En la fabricación de semiconductores, la capa de óxido más empleada es la de 
Dióxido de Silicio (SiO2) y se utiliza en diversas partes del proceso de fabricación. 
Sirve como aislante eléctrico, como revestimiento de protección del Silicio, como 
máscara durante el ataque químico, como capa aislante en transistores MOS, etc.  
 
Los dos métodos más utilizados para oxidar obleas son la oxidación térmica y la 
oxidación por plasma RF.  
 
La oxidación por plasma es un método de baja temperatura que utiliza plasma de 
oxígeno altamente activado. Recordemos que un plasma es materia gaseosa fuertemente 
ionizada, con igual número de cargas libres positivas y negativas, y por consiguiente es 
buen conductor de la electricidad. La presencia de una descarga eléctrica (en forma de 
plasma) en el interior del reactor hace que las moléculas de los gases pasen a estados de 
energía elevada, favoreciendo la velocidad de reacción. Generalmente, estas descargas 
se hacen con fuentes de corriente alterna de alta frecuencia (RF o microondas), con 
objeto de aumentar la eficiencia del proceso de depósito. En está técnica, la muestra se 
mantiene flotando eléctricamente en el plasma sin ninguna polarización externa. Una de 
las grandes ventajas de este método es que consigue capas de óxido de grosor 
considerable en un tiempo razonable y a temperaturas por debajo de lo 600ºC, cosa que 
no es posible con otro tipo de oxidaciones como la térmica. El hecho de oxidar a “baja” 
temperatura evita problemas que aparecen en la oxidación térmica tales como la llamada 
“estructura de pico de pájaro” (que reduce el tiempo de vida de las máscaras de óxido 
creadas) o los defectos estructurales en el substrato. 
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Figura 3.1. Esquema de un sistema de oxidación por plasma.  
 
 La oxidación térmica es la técnica más utilizada, y puede clasificarse en 2 
subtipos: Oxidación térmica seca y Oxidación térmica húmeda.   
 
◘ Con la oxidación seca se obtiene una capa de óxido fina (<100nm), que crece en 
un ambiente que contiene Oxígeno (O2) y a una presión cercana a la atmosférica. 
 El proceso es bastante lento, pero produce un óxido de excelente calidad. 
 
◘ En cambio mediante la oxidación húmeda podemos conseguir una capa de óxido 
más gruesa utilizando vapor de agua (H2O). Este proceso se lleva a cabo 
exponiendo la oblea a una mezcla de Oxígeno e Hidrógeno dentro del horno, los 
cuales, al reaccionar entre si, generan el vapor de agua. Es un proceso más 
rápido que la oxidación seca pero produce un óxido de calidad muy inferior. 
 
 La capacidad para crecer esta capa químicamente estable sobre el Silicio, hace de 
éste el semiconductor más usado. Como hemos comentado, esta capa protectora crece 
en atmósferas que contienen Oxígeno (O2) o vapor de agua (H2O) a temperaturas 
comprendidas entre los 900º y los 1300º C. El proceso de oxidación puede ser estudiado 
considerando una superficie de Silicio con una capa de Dióxido de Silicio ya existente 
sobre ella, tal y como podemos ver en la figura 3.2. 
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   Figura 3.2. Silicio con una capa de Dióxido de Silicio en su superficie. 
 
Excepto durante los primeros instantes del proceso, una superficie de Silicio casi 
siempre tendrá una capa de SiO2 sobre ella. El proceso de oxidación se lleva a cabo 
cuando el Oxígeno o el vapor de agua reaccionan con el Silicio. Ambas reacciones se 
muestran respectivamente en las siguientes ecuaciones químicas:  
   (Seca)  
       (Húmeda) 
 
Experimentos han confirmado que en la oxidación térmica del Silicio, 
efectivamente se produce la difusión de los agentes oxidantes (O2 o H2O) a través de la 
capa de SiO2 superficial ya existente. En definitiva, verifican que podemos oxidar a 
través de esta fina capa inicial que poseen todas las obleas de Silicio una vez han sido 
creadas, creando capas más gruesas consumiendo parcialmente el Silicio. 
 
3.1.1. Equipamiento para una oxidación térmica 
 
Las oxidaciones térmicas se realizan en hornos en los que la temperatura está 
cuidadosamente controlada (tolerancias típicas: ± 0.5 ºC). Estos hornos generalmente 
contienen 3 o 4 juegos de bobinas cada uno con su propio controlador y su 
revestimiento de cuarzo. Las bobinas se calientan eléctricamente haciendo circular una 
corriente a través suyo, ajustándola y controlándola de manera que pueda proporcionar 
la temperatura constante requerida. Dentro de la espiral, hay un tubo de cuarzo (o 
alternativamente hecho de otro material como el Silicio o el Carburo de Silicio) que 
proporciona un recubrimiento alrededor de las obleas, en el cual la atmósfera puede ser 
controlada. La figura 3.3 muestra una sección transversal de un horno típico de 
oxidación:  
 Si    +     O2                         SiO2      
Si    +    2H2O              SiO2 + 2H2 
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Figura 3.3. Corte transversal de un horno de oxidación. 
 
 
3.1.2. Proceso de oxidación térmica 
 
La oxidación térmica del Silicio debe estar precedida de una secuencia de limpieza 
diseñada para eliminar toda la contaminación existente en la oblea. Debe tenerse un 
especial cuidado durante este proceso de limpieza para garantizar que las obleas no 
entren en contacto con ninguna fuente de contaminación; en particular evitando el 
contacto con las personas (los humanos somos una fuente potencial de Sodio, el 
elemento más habitualmente responsable de los fallos en los dispositivos debido a su 
movilidad dentro de muchos materiales utilizados en microelectrónica). 
 
Cuando las obleas ya están totalmente limpias, se secan, se insertan dentro de una 
naveta de cuarzo, y ya están listas para la oxidación. 
 
En la oxidación térmica seca se debe controlar el flujo de Oxígeno dentro del tubo 
de cuarzo para garantizar que haya un excedente disponible para el Silicio. Una fuente 
de O2 de alta pureza nos proporciona la seguridad de que ninguna impureza indeseada 
llega a adherirse a la capa de óxido que está creciendo. Para dicho crecimiento se 
emplea Oxígeno o una mezcla de Oxígeno/Nitrógeno.  
 
Por otro lado, en la oxidación térmica húmeda, el agente oxidante es vapor de agua, 
el cual puede ser introducido mediante diversos métodos (Flash, Torch, Bubble, etc.).  
 
3. Procesos de fabricación de la Sala Blanca 
   33
Una vez el proceso de oxidación haya finalizado, obtendremos el resultado 
esquematizado en la figura 3.4. 
 
 
           Figura 3.4. Esquema de una oblea de Silicio oxidada. 
 
3.1.3. Evaluación de la oxidación  
 
Las dos características más importantes de una capa de SiO2 son su grosor y su 
calidad. El grosor puede predecirse con relativa exactitud a partir de la secuencia de 
oxidación. Posteriormente dicha predicción puede verificarse con facilidad mediante 
diferentes técnicas. Las finas y uniformes capas de SiO2, útiles en muchos pasos del 
proceso, producen colores si las observamos  perpendicularmente a la luz blanca. Como 
el grosor del óxido incrementa desde la oblea virgen hasta capas muy gruesas, los 
colores que se observan con estos grosores se repiten. 
 
3.1.4. Determinación del grosor de la oxidación  
 
Como hemos comentado antes, se puede utilizar tanto Oxígeno como vapor de agua 
para oxidar térmicamente obleas de Silicio. En cambio, oxidaciones usando estas 2 
especies no son intercambiables. En las mismas condiciones de tiempo y temperatura, la 
oxidación con vapor de agua se desarrolla bastante más rápido que la que emplea 
Oxígeno. Estas velocidades de oxidación diferentes dan lugar a un conjunto de 
aplicaciones distintas para cada uno de los dos tipos de oxidación.  
 
El grosor de óxido resultante de un único paso de oxidación partiendo de una oblea 
de Silicio virgen puede determinarse utilizando gráficas que nos proporcionan el grosor 
estimado de la capa de óxido en función del tiempo y de la temperatura de oxidación. 
Para oxidaciones combinadas también podemos combinar las gráficas para obtener el 
crecimiento estimado que lograremos. Sin embargo, si estamos trabajando con grosores 
de varias micras, estas curvas dejan de proporcionar una estimación precisa. En ese caso 
podemos medirlo directamente con un elipsómetro, y a partir de los resultados 
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empíricos caracterizar (elaborando una gráfica propia) el tubo de oxidación para capas 
muy gruesas. Este aparato emplea una técnica de análisis óptica (elipsometría), que 
mide el grosor basándose en el cambio del estado de polarización de la luz que incide 
sobre un material. 
 
3.2. FOTOLITOGRAFÍA 
 
La fotolitografía es uno de los procesos fundamentales empleados en la fabricación 
de dispositivos semiconductores. El proceso consiste en transferir un patrón desde una 
fotomáscara a la superficie de una oblea de Silicio u otros materiales, los cuales se 
utilizan como substrato litográfico. 
 
La figura 3.7 que aparece a continuación muestra una secuencia con la descripción 
simplificada de los pasos que conforman el proceso de fotolitografía.  
 
‐Limpieza  y  secado  de  la  oblea  para  asegurar  una  perfecta 
adherencia del material fotosensible (fotoresina).   
‐Revestimiento de una fina y uniforme capa de fotoresina.  
 
‐Calentamiento  para  eliminar  las  imperfecciones  y  los  restos 
indeseados.  De  esta manera  se mejora  la  adherencia  de  la 
resina sobre el substrato (oblea de Silicio). 
‐Alineación de la máscara que contiene el patrón y exposición 
a  una  luz  ultravioleta  que  incidirá  sobre  las  zonas  de  la 
fotoresina  no  protegidas  por  la  máscara,  haciéndolas  más 
solubles para el posterior revelador. 
‐Revelado  de  las  zonas  desnaturalizadas  mediante  la  luz 
ultravioleta (resina positiva). 
 
‐Las regiones que no estén recubiertas de resina  fotosensible 
se  atacan  químicamente  mediante  una  solución  específica, 
transfiriendo así el diseño original de la máscara. 
‐Eliminación  de  los  restos  de  resina  protectora  con  un 
disolvente o ácido. 
Figura 3.7. Resumen de los pasos para realizar una fotolitografía.  
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 Aunque en este esquema el proceso de fotolitografía ha sido explicado para el caso 
del uso de resina positiva, éste se puede extrapolar para el caso de una resina negativa, 
en la cual la zona desnaturalizada será la zona cubierta por la máscara. Asimismo, si 
inicialmente la oblea de Silicio estuviera cubierta por algún material (ej. SiO2, metal, 
etc.), la oblea de Silicio sólo haría las veces de substrato y el patrón de la máscara sería 
transferido al material en concreto. 
 
3.3 ATAQUE ELECTROQUÍMICO CON HF 
 
 Otro de los pasos claves en el proceso de fabricación del dispositivo es el ataque 
electroquímico mediante una solución compuesta de HF (Hydrofluoric Acid o Ácido 
Fluorhídrico) a la oblea de Silicio para formar los macroporos.  
 
3.3.1. Definición, propiedades, aplicaciones y peligros del HF 
 
El ácido fluorhídrico es la solución acuosa de fluoruro de Hidrógeno, compuesto 
químico formado por Hidrógeno y Flúor. No debe ponerse en contacto con elementos 
de vidrio ya que puede corroerlo. Por este motivo se manipula utilizando material de 
plástico. El contacto con bases fuertes o materiales alcalinos puede provocar reacciones 
y explosiones violentas. Por otra parte, en presencia de humedad, el contacto con los 
metales libera Hidrógeno. 
 
 Se trata de una sustancia volátil, tóxica y miscible (que puede mezclarse) con agua. 
Es incoloro y de olor picante. Tiene una densidad de 1g/cm3 y un punto de ebullición 
anormalmente elevado: 19,5ºC, mientras que el de fusión es de -83.5ºC. Disuelto en 
agua forma una disolución ácida altamente corrosiva. 
 
Se utiliza en química orgánica en la obtención de compuestos orgánicos fluorados, 
como catalizador en petroquímica, en la obtención del aluminio y de fluoruros 
inorgánicos, y a veces como disolvente. También es utilizado en la industria y 
preparación de vidrio o cristal, concretamente en el tallado y grabado del mismo. 
 
3. Procesos de fabricación de la Sala Blanca 
 36 
Es una sustancia muy peligrosa para el ser humano y el medio ambiente. En la tabla 
3.1 se resumen sus principales riesgos y síntomas para las personas así como las 
medidas de seguridad que se deben tomar. 
 
  RIESGOS/SÍNTOMAS  PREVENCIÓN 
 
 
INGESTIÓN 
Irritaciones severas, quemaduras, perforación del 
tracto gastro‐intestinal seguido por shock. Edema 
(fluido  en  los  pulmones).  Náuseas,  vómitos, 
calambres y diarrea. Tos y dificultad en  respirar. 
Convulsiones,  pérdida  del  conocimiento,  coma 
profundo y paro cardiopulmonar. 
Usar casco o 
mascarilla 
protectora 
 
 
INHALACIÓN 
Irritaciones  severas  de  nariz  y  garganta.  Tos  y 
dificultad  respiratoria.  Edema  pulmonar, 
problemas  nerviosos  y  arritmia  cardiaca. 
Hemorragia nasal, bronquitis crónica, erosión de 
los dientes, etc.  
Ventilación, 
extracción 
localizada o 
protección 
respiratoria. 
 
 
PIEL 
Quemaduras  severas.  Irritación  dolorosa  e 
hinchazón de  la piel. Puede ser absorbido por  la 
piel causando la destrucción de tejidos. Riesgo de 
shock  e  incluso  de  muerte  si  se  absorbe  en 
grandes cantidades 
Guantes 
protectores y 
traje de 
protección. 
 
 
OJOS 
Quemaduras  e  irritación  severas,  lagrimeo, 
enrojecimiento  de  los  ojos  e  hinchazón  de  los 
párpados.  Riesgo  de  lesiones  oculares  graves  o 
permanentes en la córnea e incluso ceguera. 
Pantalla facial o 
protección 
ocular y 
respiratoria. 
Tabla 3.1. Peligros del HF y medidas de prevención. 
 
3.3.2. Modelo físico de la formación de los macroporos 
 
El ataque electroquímico se basa en el ampliamente utilizado modelo de Lehmann 
[8], que afirma que la disolución del Silicio se lleva a cabo gracias a la generación de 
portadores positivos (huecos). En obleas de Silicio de tipo-n (como las que usaremos) 
estos huecos son portadores minoritarios por lo que deben generarse aplicando una 
iluminación mediante LEDs o con una lámpara halógena, en cuyo último caso debe 
estar acoplada a un filtro que elimina la luz IR (infrarroja) para evitar que se generen 
huecos cerca de la superficie. La figura 3.8 muestra el esquema del proceso de 
formación de macroporos.  
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Figura 3.8. Esquema de la formación de macroporos en Silicio 
de tipo-n poco dopado [8]. 
 
 La iluminación aplicada por la parte trasera de la oblea (zona inferior del esquema) 
genera pares electrón-hueco en el volumen del semiconductor (Silicio). Estos huecos se 
propagan a través de la oblea y alcanzan el interfaz Silicio/electrolito donde se 
consumen en la reacción de disolución. Como las líneas de campo eléctrico están 
enfocadas hacia la superficie de las depresiones, la disolución se intensifica en estas 
zonas, provocando la formación de poros. 
 
 Por otra parte, como el sistema Silicio-electrolito está polarizado inversamente, se 
forma una Región de carga espacio (Space Charge Region - SCR) en el electrodo de 
Silicio a causa de las impurezas dopantes ionizadas. Cualquier recodo que exista en esta 
región debido a imperfecciones en la superficie del Silicio atraerá los huecos hacia ahí. 
 
  De esta manera, los defectos en la superficie actúan como semillas para el 
crecimiento de macroporos. En conclusión, si previamente creamos intencionadamente 
una plantilla o patrón en la superficie del Silicio con puntos defectuosos, nos será 
posible determinar donde van a formarse los poros y de esta manera obtener matrices de 
poros perfectamente ordenados.  
3. Procesos de fabricación de la Sala Blanca 
 38 
A medida que el proceso va avanzando, el campo eléctrico permanece concentrado 
en las puntas de los poros, por lo que los huecos se juntarán ahí provocando la 
disolución en esas zonas. Como la SCR enfoca los huecos hacia dichas puntas, la 
práctica totalidad de éstos se encontrarán allí, y por lo tanto al no haber huecos en las 
paredes de los poros estás no se verán atacadas ni disueltas. Es decir, los tips son la 
única zona electroquímicamente activa y en consecuencia los poros crecerán 
verticalmente hacia abajo. 
  
3.3.3. Parámetros importantes del proceso 
 
Una vez explicado el proceso, podemos pasar a comentar los parámetros clave que 
caracterizan la formación de los poros. La velocidad de crecimiento v de los poros 
puede calcularse mediante la  siguiente expresión:   
si
tip
nqN
J
v   
donde Jtip es la densidad de corriente en las puntas de los poros, n es la valencia de la 
disolución (número de portadores de carga por átomo de Silicio disuelto), de la que 
puede utilizarse un valor medio de n=2.6. Por otro lado, q es la carga elemental 
(1.602x10-19 C) y Nsi  es la densidad atómica del Silicio (5x1022 cm-3). 
 
 Por otra parte, y antes de continuar, debemos considerar la suposición fundamental 
del modelo de Lehmann, según la cual la densidad de corriente en los tips Jtip 
(asumiendo un crecimiento estable de éstos) es igual a un valor crítico llamado Jps. 
  
Esta suposición se aplica en la siguiente fórmula que relaciona el diámetro d de los 
poros con la densidad de corriente J aplicada. Como toda transferencia de cargas se 
produce a través de las puntas de los poros, la corriente total del ataque es igual a la 
suma de las áreas de la sección transversal de todos los poros Aporos multiplicado por Jps. 
La corriente total del ataque dividida por el área de la superficie inicial A (el área de 
contacto entre el electrodo de Silicio y el electrolito) nos da la densidad de corriente 
total J. 
 
AJAJ porosps 
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 Si los macroporos se forman y crecen de manera estable, toda la corriente debe 
circular a través de éstos, y por lo tanto, la densidad de corriente en un poro puede 
expresarse como: 
 
poro
celda
ps A
AJJ   
donde Acelda es el área de sección transversal de la celda que contiene la matriz de poros. 
La relación  Aporo/Acelda  determina la porosidad p de la estructura. 
 
 Si por ejemplo la plantilla o patrón inicial es una rejilla cuadrada de lado a y el área 
de sección transversal de los poros es circular, la expresión anterior tendría la siguiente 
forma: 
p
a
d
J
J
ps



2
4

 
De hecho los macroporos únicamente pueden tener sección cuadrada o circular. El 
último parámetro que queda por determinar es el valor crítico de la densidad de 
corriente Jps, que debemos conocer de antemano para poder calcular la densidad de 
corriente que debemos aplicar para obtener la plantilla de poros deseada. Este parámetro 
depende de la concentración c de HF y de la temperatura absoluta T. También depende 
de la dirección cristalográfica; Jps es máxima para electrodos de Silicio de orientación 
<100>, independientemente de la concentración de electrolito empleada. Este hecho 
indica que el proceso de disolución tiene una componente anisotrópica. La siguiente 
fórmula empírica relaciona todas estas variables: 



kT
EcCJ apsps exp
5.1
 
donde la constante Cps=3300 A/cm2 (%HF)-1.5 , c es la concentración de HF (en % del 
peso), la energía de activación Ea= 0.345 eV, k es la constante de Boltzmann 
(8.618×10-5 eV/K) y T es la temperatura absoluta en K. Por lo tanto las unidades de la 
densidad crítica de corriente Jps serán A/cm2.      
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 El diámetro (o tamaño) de los poros depende principalmente de la corriente J 
aplicada, siendo mayor cuanto mayor sea dicha corriente, como se muestra en la figura 
3.9. Ajustando la tensión aplicada y la intensidad de iluminación trasera puede 
obtenerse cualquiera de los puntos de la región sombreada. 
 
Figura 3.9. Característica V-J del electrodo de Silicio tipo-n iluminado y  
sumergido en una solución acuosa de HF.  
 
La curva contínua de la gráfica representa la característica V-J del electrodo 
fuertemente iluminado. Se ha observado que para densidades de corriente comprendidas 
dentro de la zona rayada y para voltajes aplicados por encima del voltaje Vps 
(correspondiente al pico de corriente crítico), se obtiene un crecimiento estable de los 
poros.  
 
3.3.4. Montaje del ataque electroquímico 
 
 El montaje experimental necesario para llevar a cabo el ataque se describe en el 
esquema de la figura 3.10.  
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Figura 3.10. Montaje del ataque electroquímico. 
 
 La oblea (o muestra) como electrodo de trabajo se coloca en una celda de ataque 
electroquímico hecha a medida con Teflón para que soporte la solución de HF. Dicha 
muestra se aísla mediante una junta circular de Viton para sellar la celda y definir la 
zona que será expuesta al electrolito. Otros dos electrodos se colocan también dentro de 
la celda: un electrodo contador con el que se aplica tensión al electrolito, y otro de 
referencia con el que se mide la tensión real de dicho electrolito y la tensión offset 
introducida por el contador, descontándolas posteriormente ya que no son relevantes en 
el proceso de ataque. El resto de elementos del montaje lo forman un sistema de 
iluminación controlado por ordenador y un intercambiador de calor con un termostato 
para controlar la temperatura.  
 
La parte frontal de la oblea (donde crecerán los macroporos), previamente 
estructurada con el patrón deseado, permanece en contacto con el electrolito, mientras 
que la parte trasera se ilumina con una matriz de LEDs. Para conseguir un crecimiento 
estable de los poros, los portadores minoritarios deben generarse en una zona interior de 
la muestra de Silicio lejana de la superficie frontal, o incluso cerca de la superficie 
trasera para que los huecos eléctricos se esparzan a través de la muestra y luego sean 
enfocados por la SCR hacia las puntas de los poros. Esto implica que no puede usarse 
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luz con longitud de onda en el rango de 900-1100 μm ya que podría generar huecos 
cerca de la superficie frontal de la muestra de Silicio o en la zona entre los poros, que 
disolverían las paredes de éstos. Por este motivo empleamos LEDs cuya longitud de 
onda es 880 nm. Por otra parte, la intensidad de iluminación se regula mediante la 
fuente de alimentación controlada por ordenador.  
 
Un multímetro digital conectado al PC mide y registra la corriente total que circula 
por el sistema. La muestra se polariza positivamente utilizando un potenciostato 
también controlado por ordenador, mientras que con la ayuda de un termostato se fija y 
mantiene la temperatura deseada del electrolito durante el ataque. Dicho electrolito se 
agita continuamente mediante un simple agitador magnético, recubierto de Teflón para 
que soporte el HF.  
 
Mediante un conducto se inyecta Nitrógeno (N2) al electrolito durante el ataque, 
produciendo un burbujeo que ayuda a obtener poros bien rectos y con un diámetro 
prácticamente constante a lo largo de toda su longitud. 
 
El electrolito utilizado se prepara diluyendo HF (al 50% de concentración) en agua 
desionizada (17-18MΩ) hasta obtener la concentración deseada. 
 
Para poder obtener matrices de macroporos con buenas características estructurales, 
es necesario utilizar un software que controle algunos otros parámetros durante el 
ataque. El más importante de ellos es la corriente. Esto se debe a que al aumentar la 
profundidad de los poros, la distancia entre los tips y la zona de generación de los 
huecos disminuye, haciendo que las puntas mejoren su efectividad a la hora de atraer los 
huecos fotogenerados, lo que se traduce en un aumento de la corriente total, que 
depende de la longitud de propagación de los portadores minoritarios de la muestra. Por 
lo tanto, si la iluminación trasera se mantiene constante, el aumento de corriente 
provocará que el diámetro de los poros se incremente con la profundidad. Por este 
motivo, se utiliza un programa desarrollado en LabVIEW que controla la corriente 
durante el ataque mediante el ajuste de la intensidad de iluminación. 
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3.4. ATAQUE KOH 
3.4.1. Definición, propiedades, aplicaciones y peligros del KOH 
El KOH (Hidróxido de Potasio), también conocido como potasa cáustica, es una 
base metálica, fuerte y muy alcalina. Como propiedades más destacables comentar que 
es incoloro (en solución) e higroscópico (atrae agua en forma de vapor o líquido de su 
ambiente) por lo que se suele usar como gran agente desecante. Además es un 
compuesto sólido cristalino, con una densidad de 2 g/cm3, fácilmente soluble en agua y 
alcoholes bajos (metanol, etanol o propanol). Su punto de fusión es de 406 °C (679 K) 
mientras que el de ebullición asciende a 1.320 °C (1.593 K). Como puede apreciarse en 
la fotografía de la figura 3.11, el KOH suele comercializarse en estado sólido, en forma 
de pequeñas pastillas.  
 
Figura 3.11. Pastillas de KOH.  
Es un importante compuesto químico usado en la fabricación de muchos productos 
tanto industriales como comerciales. Es también un reactivo muy utilizado en 
laboratorios para preparar sales potásicas, para neutralizar ácidos o como un estándar 
básico en análisis. Al ser una base muy fuerte, es muy corrosivo tanto en materiales 
orgánicos como inorgánicos, incluidos tejidos vivos, por lo que se requiere mucho 
cuidado a la hora de manipularlo.  
 
 En la tabla 3.2 se resumen los principales peligros que presenta, así como las 
medidas de prevención que se deben tomar.  
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  RIESGOS  PREVENCIÓN 
INGESTIÓN  Muy  peligroso,  puede  causar 
daños  permanentes,  incluso  la 
muerte. 
Usar casco o mascarilla 
protectora 
INHALACIÓN  Muy peligroso, altas dosis pueden 
causar  daños  permanentes. 
Efectos  debido  a  la  exposición  a 
largo plazo desconocidos. 
Ventilación, extracción 
localizada o protección 
respiratoria. 
PIEL  Causa  quemaduras  de  diverso 
grado. 
Guantes  protectores  y  traje  de 
protección. 
OJOS  Causa  quemaduras  de  diverso 
grado. 
Pantalla facial o protección 
ocular y respiratoria. 
Tabla 3.2. Riesgos del KOH y medidas de seguridad. 
3.4.2. Ataque Químico  
 Un ataque químico es un proceso que permite eliminar el material que se encuentra 
depositado sobre un substrato (oblea), una vez implantado el patrón deseado mediante la 
fotolitografía. Como comentamos anteriormente, gracias a la fotolitografía creamos una 
máscara que protege las zonas de Silicio que no se quieren atacar. 
Primero de todo conviene comentar que existen 2 tipos de ataques posibles: el 
isotrópico y el anisotrópico. Las figura 3.12 y 3.13 nos muestran un esquema y unas 
fotografías reales comparativas entre ambos ataques.  
 
Figura 3.12. Esquema comparativo entre el ataque anisotrópico y el isotrópico. 
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                        Anisotrópico                                                  Isotrópico 
Figura 3.13. Fotografias SEM de ambos ataques [9].  
 
En el ataque Isotrópico el ácido ataca a todos los planos por igual. Generalmente se 
emplean soluciones de ácidos tales como el ácido fluorhídrico (HF), el ácido nítrico 
(HNO3) o el ácido acético (CH3COOH), a temperatura ambiente (<50ºC), que 
proporcionan altas velocidades de ataque (50 μm/min). 
 
Cabe comentar también que este proceso químico elimina más material en la zona 
superior que en la inferior, tal y como se puede apreciar en las figuras anteriores, 
creando un fondo plano y extremos redondeados si no se aplica una agitación de la 
solución durante el ataque, o bien creando un semicírculo en el caso sí aplicarse. En 
ambos casos el ácido elimina también material por debajo de la máscara protectora. La 
figura 3.14 ilustra claramente este fenómeno. 
 
 
Figura 3.14. a) Isotrópico sin agitación ; b) Isotrópico con agitación. 
 
Por el contrario, con el ataque Anisotrópico, distintos planos son atacados a 
distintas velocidades. El KOH y el TMAH son los únicos compuestos que permiten este 
tipo de ataques sobre el Silicio. El ataque anisotrópico del KOH al Silicio depende de:  
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► La concentración de la solución. 
► La temperatura.  
► La orientación cristalográfica del Silicio. 
La figura 3.15 muestra diversos gráficos con las velocidades de ataque en función 
de la temperatura (en ºC) y para varias concentraciones de la solución de KOH. 
 
   
 
 
Figura 3.15. Velocidad de ataque del KOH (μm/h) para diferentes concentraciones de la 
solución [10]. 
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Podemos observar como, para una misma temperatura, a mayor concentración de la 
solución de KOH, menor es la velocidad de ataque. Por otra parte, fijando la 
concentración, a mayor temperatura, la velocidad de ataque también es superior. 
Nosotros hemos decidido optar por una concentración del 30%, la cual nos proporciona 
una velocidad bastante alta a una temperatura de 90 ºC.  
Como acabamos de comentar, el tercer factor que influye en el ataque es la 
orientación cristalográfica del Silicio. En una red cristalina (como el Silicio), un plano 
cristalográfico es el que contiene diversos centros de átomos de la red. Puesto que la 
estructura cristalina se repite uniformemente en todas las direcciones, todos los planos 
paralelos que contengan la misma distribución de átomos corresponderán al mismo 
plano cristalográfico. 
Pues bien, que el ataque dependa del plano cristalográfico significa que la velocidad 
de ataque en las superficies correspondientes a la dirección <111> (los 3 ejes del plano 
cartesiano) es menor que en cualquier otro plano cristalográfico. Por lo tanto el grado de 
disolución dependerá de la orientación cristalina de la oblea de Silicio. 
La figura 3.16 muestra los “índices de Miller”, utilizados para describir dicha 
orientación. En ellos se puede apreciar la dirección de algunos planos de un cristal de 
Silicio. 
 
 
Figura 3.16. Índices de Miller de algunos planos 
 importantes en un cristal cúbico. 
 
Esta particularidad es una gran ventaja ya que permite desarrollar estructuras únicas 
que no podrían realizarse mediante otros métodos.  
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Por otra parte, a nivel cualitativo, el ataque anisotrópico es función de la densidad 
superficial de átomos (nº átomos/cm2), de la energía necesaria para desplazar un átomo 
de la superficie y de los efectos geométricos de pantalla (distribución tridimensional de 
átomos en la rejilla). 
 
Para una total seguridad en el proceso, y debido a la contaminación y gases que 
emana, el ataque debe realizarse en una estación o cabina debidamente equipada como 
la que se muestra en la figura 3.17. 
 
Figura 3.17. Esquema de una estación de trabajo para ataques químicos. 
Podemos apreciar elementos tan importantes como la campana de extracción de 
gases, la pantalla protectora para la cara, el aspirador o el sistema de drenaje por control 
remoto. 
3.5 ATAQUE TMAH 
3.5.1. Definición, propiedades, aplicaciones y peligros del TMAH 
 El TMAH (Tetramethylammonium Hydroxide) es una sal cuaternaria de Amonio, 
con fórmula molecular (CH3)4NOH. Se usa en los ataques anisotrópicos del Silicio y su 
uso está muy extendido en el proceso de fabricación de microestructuras mecánicas y en 
el aislamiento de dispositivos, gracias a su alta compatibilidad con los procesos 
convencionales de Circuitos Integrados debido a que no contiene iones metálicos, 
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convirtiéndose de esta manera en una gran alternativa a los 2 compuestos más utilizados 
desde un principio en ataques al Silicio: el KOH y el EDP (Ethylene Diamine 
Pyrocatechol). También resulta muy eficaz en otras aplicaciones como la fabricación 
de: 
 ► LCD (Liquid Cristal Displays). 
 ► PCB (Printed Circuit Boards) o circuitos impresos. 
 ► Condensadores, sensores y muchos otros componentes electrónicos. 
El TMAH es una base fuerte y peligrosa para el ser humano ya que puede dañar 
nervios y músculos, así como ocasionar problemas respiratorios e incluso posibilidad de 
muerte en un corto periodo de tiempo de exposición por contacto con cantidades no 
necesariamente muy grandes. No es inflamable, y como curiosidad podemos añadir que 
el TMAH presenta un fuerte olor a pescado descompuesto cuando no se encuentra en 
estado puro, siendo inodoro cuando sí lo está.  
 
3.5.2. Ataque químico 
Al igual que ocurría con el KOH, el ataque anisotrópico del TMAH al Silicio 
depende de la concentración de la solución, de la temperatura y de la orientación 
cristalográfica del Silicio. En el gráfico de la figura 3.18 podemos observar cuales son 
las velocidades de ataque en función de la temperatura (en ºC) y de la concentración:  
 
Figura 3.18. Velocidad de ataque del TMAH en función de la temperatura y la 
concentración [11]. 
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Como cabía esperar, éstas también decrecen al aumentar la concentración de 
TMAH o al reducir la temperatura de la solución. Nosotros emplearemos una 
concentración del 25%, tal y como lo comercializa el fabricante. 
 
3.6. METALIZACIÓN 
 
 En procesos de fabricación VLSI (Very Large Scale Integration), una vez 
construidos los dispositivos de Silicio, éstos deben ser conectados entre si para que 
puedan realizar funciones circuitales. Este proceso recibe el nombre de metalización, y 
se lleva a cabo utilizando alguna de las múltiples técnicas de depósito en alto vacío 
existentes. 
 
3.6.1. Requisitos de la metalización 
 
 Para que el metal escogido pueda servir como una metalización de interconexión 
efectiva en el Silicio, debe cumplir todos y cada uno de los siguientes requisitos: 
 
      ◘ Contacto eléctrico con el Silicio de baja resistencia. 
      ◘ Reactividad limitada con el Silicio para un contacto estable. 
◘ Alta conductividad eléctrica, para poder conducir fácilmente altas corrientes 
sin caídas de tensión. 
◘ Buena adherencia al dióxido de Silicio subyacente o a otro dieléctrico. 
◘ Los modelos o diseños deben ser fácilmente definibles en la capa. 
◘ El método de depósito debe ser compatible con las estructuras ya existentes. 
◘ La metalización debe cubrir uniformemente la superficie de interés de la 
oblea. 
◘ La metalización debe ser capaz de resistir la “electromigración” (migración de 
los átomos en la metalización debida al flujo de corriente). 
◘ La metalización no debe corroerse en condiciones normales de operación. 
◘ Debe ser posible adaptar fácilmente la metalización para que permita una 
conexión externa.  
◘ La metalización debe ser económicamente competitiva. 
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 Ningún material cumple perfectamente todos estos requisitos. Sin embargo, el 
Aluminio satisface todas estas condiciones bastante bien. En consecuencia, es el metal 
escogido más a menudo para la interconexión de dispositivos.  
 
Varios estudios han demostrado que el rendimiento del Aluminio puede mejorarse 
mediante la introducción de pequeñas cantidades de otros elementos:  
 
→ Por una parte, la tendencia del Aluminio a reaccionar con el Silicio puede 
eliminarse introduciendo un pequeño porcentaje de Silicio en el Aluminio durante el 
depósito.  
→ De manera similar, la resistencia de electromigración del Aluminio puede 
aumentarse considerablemente incluyendo un pequeño porcentaje de Cobre en la capa 
depositada durante dicho proceso.  
  
En los casos donde el Aluminio no cumple los requisitos de metalización suelen 
utilizarse estructuras multicapa. Cada una de las capas cumplirá alguno de los 
requisitos. Por lo tanto, combinándolas conseguirán satisfacerlos todos.  
 
3.6.2. Técnicas de depósito 
 
 En la industria de semiconductores existen muchos métodos para depositar 
materiales empleando técnicas de vacío. Tres de los más utilizados son los siguientes: 
1. Evaporación térmica. 
2. Evaporación por cañón de electrones (E-beam). 
3. Pulverización catódica (Sputtering). 
 
Cada uno de estos métodos posee ventajas e inconvenientes, y debemos 
considerar y hacer un balance en conjunto de ambas a la hora de seleccionar un método 
de depósito u otro. 
 
 La evaporación térmica es el método de depósito más simple y barato. Ésta se 
origina en un filamento o en un crisol calentado gracias a una corriente inducida. La 
figura 3.19 muestra un esquema típico de este sistema evaporación. 
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Figura 3.19. Típico sistema de evaporación térmica. 
 
 La evaporación se consigue incrementando gradualmente la corriente que circula a 
través del filamento para inicialmente derretir el material que se encuentra insertado o 
enlazado dentro de dicho filamento, humedeciéndolo de esta manera. (Debe tenerse 
cuidado de elegir un filamento compatible con el material que va a ser evaporado, para 
evitar así cualquier reacción química indeseada). Una vez humedecido el filamento, se 
sigue incrementando lentamente la corriente que pasa a través de éste hasta que el 
material empiece a evaporarse.  
  
Este tipo de sistemas son fáciles de instalar y permiten evaporar muchos tipos de 
materiales. Sin embargo, el nivel de contaminación de los materiales depositados resulta 
a menudo lo suficientemente alto como para interferir en el funcionamiento del 
dispositivo. Dicha contaminación suele provenir del filamento o de la baja calidad de las 
técnicas manejadas. Por está razón, la evaporación por filamento con Aluminio se 
utiliza poco. Tomando precauciones puede minimizarse este efecto, pero otros métodos 
han demostrado ser más económicos  y fiables. En cambio, esta técnica si que se utiliza 
a menudo para depositar oro, ya que en este caso y gracias a su elevada pureza, la 
contaminación no resulta tan crítica. Por el contrario, no puede emplearse para evaporar 
materiales compuestos debido a que el elemento con el punto de fusión más bajo se 
evapora primero. El resto del material lo hará más tarde, por lo que el resultado no será 
el deseado. 
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  Otro inconveniente importante es que no se obtiene una capa completamente 
uniforme. Esto se debe a que la evaporación se produce principalmente en una única 
dirección, creándose zonas de sombra (si el sustrato no es perfectamente liso) en las 
cuales no se deposita el mismo grosor de metal. 
 
 La evaporación por cañón de electrones (habitualmente denominada E-beam) 
utiliza un haz de electrones enfocado para calentar el material. Se genera un haz de 
electrones de alta intensidad, de manera similar al usado en el tubo de una televisión. 
Este rayo de electrones describe una parábola que impacta sobre el material contenido 
en un recipiente o crisol refrigerado por agua mediante un gran desagüe, derritiéndolo y 
evaporándolo. Es un proceso poco contaminante debido a que únicamente los electrones 
entran en contacto con el material a evaporar. También se trata de una técnica rápida, 
pero no puede emplearse para depositar compuestos de materiales, a no ser que se usen 
más de un desagüe. 
 
 Se utilizan fuentes de electrones de alta potencia, lo que suele provocar daños de 
radiación en los sustratos que cubre el material. La figura 3.20 muestra un sistema 
habitual de evaporación por cañón de electrones. 
 
Figura 3.20. Típico sistema de evaporación por cañón de electrones. 
  
 En la pulverización catódica o Sputtering, tras haber alcanzado un nivel 
satisfactorio de vacío (son necesarias presiones muy elevadas, del orden de 10-5 - 10-6 
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mbar para evitar que partículas de algún gas residual provoquen la contaminación del 
recubrimiento), se introducen iones de un gas inerte (habitualmente Argón) dentro de la 
cámara. Posteriormente, un campo eléctrico ioniza esos átomos provocando que se 
desplacen hacia una placa situada dentro de la cámara, llamada objetivo (target). El 
objetivo está hecho del material (metal) que se desea depositar. De esta manera, cuando 
los iones impactan sobre el target hacen que se desprendan átomos contenidos en éste, 
depositándose en los sustratos situados enfrente del objetivo, como se puede observar en 
la figura 3.21.  
 
Esta técnica puede llevarse a cabo usando tanto voltajes DC como voltajes RF, y 
es válida para depositar prácticamente cualquier material, aunque la velocidad de 
depósito suele ser extremadamente baja. En general, las capas de metal obtenidas 
mediante este método poseen un muy buen nivel de adherencia y uniformidad en toda la 
superficie. 
 
Figura 3.21. Sistema de pulverización catódica. 
 
 Las dos técnicas que hemos empleado en el transcurso del proyecto son la 
evaporación térmica y la evaporación por cañón de electrones (e-beam).   
 
3.6.3. Proceso de depósito en alto vacío 
 
 A continuación se describe la secuencia habitual de metalización en alto vacío, 
independientemente del material que se deposita o del tipo de equipamiento usado en el 
lugar de fabricación: 
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1. Eliminar toda contaminación de las obleas y secarlas. 
2. Colocar las obleas en la cámara de vacío, centrándolas perpendicularmente al 
material que va a evaporarse para conseguir una capa uniforme.  
3. Cerrar la cámara de vacío y disminuir la presión hasta aproximadamente 25 
µm de mercurio mediante la bomba rotatoria. 
4. Cerrar la válvula de la bomba rotatoria y abrir la válvula de la bomba de alto 
vacío (bomba turbomolecular o “turbo”). Bombear hasta alcanzar el vacío 
necesario (normalmente 10-6 – 10-7 mm de mercurio). 
5. Encender la fuente de corriente para calentar el material y evaporar una 
pequeña cantidad de éste sobre el escudo protector o “shutter”, que se 
encuentra entre medio del material que está evaporándose y las obleas. Esto 
se hace para evitar que ésta primera cantidad de material impuro entre en 
contacto con la oblea. 
6. Retirar el escudo y dejar que el resto de material se evapore y deposite en la 
oblea (opcionalmente puede calentarse la oblea para incrementar la 
adherencia). 
7. Apagar la fuente de corriente y dejar enfriar. 
8. Introducir un gas inerte (por ejemplo N2) en la cámara para romper el vacío y 
poder abrirla. Extraer finalmente la oblea.  
 
3.6.4. Recocido  
 
 Después de haber realizado la metalización, nos queda un último paso para 
completar el proceso: el recocido. Consiste en introducir las obleas recién metalizadas 
en un horno (especialmente acondicionado para ello) con el objetivo de reordenar la 
estructura de la oblea, enterrando la capa de Aluminio depositada en el Silicio. Esto es 
necesario ya que cuando creamos dicha capa, ésta se queda depositada superficialmente 
sobe la oblea, creándose una resistencia entre ambas. Al hacer el recocido, ambos 
materiales se unifican eliminándose así la resistencia y por lo tanto las pérdidas que 
pudieran haber entre ellas. 
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4.1. SALA BLANCA (UPC) 
 
 El desarrollo de los dispositivos requiere disponer de un ambiente con un nivel muy 
bajo de agentes contaminantes. Por este motivo, todo el proceso de fabricación se ha 
llevado a cabo en las instalaciones de la Sala Blanca de la Universidad Politécnica de 
Cataluña (UPC), situada en el edificio C5 del Campus Nord, y que cumple unas 
estrictas condiciones de control de contaminación, temperatura, humedad y presión bajo 
los estándares de clase 100-10.000. 
 El mapa de la figura 4.1 muestra las subsalas donde se realizan las diferentes etapas 
de fabricación de los dispositivos y su distribución dentro de la Sala blanca. 
 
 
Figura 4.1. Mapa de la distribución de la Sala Blanca. 
 
 1- Sala de servicio de hornos    5- Sala de Metalización 
 2- Sala de hornos       6- Sala de servicio de metalización  
 3- Sala de Fotolitografía y banco químico       7- Sala de control del agua 
 4- Sala de medición       8- Vestuario y ducha de aire 
 
 En las figuras 4.2, 4.3, 4.4 y 4.5 que aparecen a continuación podemos observar 
diversas fotografías de las principales salas con nuestros equipos de trabajo. 
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a) 
 
b) 
Figura 4.2. Sala de hornos 
a) Banco químico ; b) Hornos de oxidación y recocido. 
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                                   a)                                                                 b) 
     
c) 
Figura 4.3. Sala de Fotolitografía y banco químico. 
                           a) Alineadora ; b) Hornos ; c) banco químico y revelado. 
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Figura 4.4. Sala de metalización: a) Evaporadora ; b) Sputtering. 
Aparte de estas instalaciones hemos utilizado otros equipos que están ubicados 
fuera de la Sala Blanca. Se trata del equipo de ataque electroquímico y de la cabina de 
gases para los ataques de KOH y TMAH. 
         
Figura 4.5. Equipo de ataque electroquímico y cabina de gases. 
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PROCESO DE FABRICACIÓN DE LOS DISPOSITIVOS 
 
4.2. MATRIZ DE SILICIO MACROPOROSO  
El material inicial desde el que partimos es una oblea de Silicio de tipo-N (negativa, 
ya que al estar dopada con Fósforo contiene un electrón de más) de 4 pulgadas de 
diámetro (≈10 cm.) y un grosor nominal según el fabricante de entre 525-625 μm. Tiene 
una calidad de tipo FZ, una orientación <100> y una resistividad de 3-5 Ω·cm. La figura 
4.6 muestra las dos caras de la oblea. 
   
           a)         b)   
Figura 4.6. Oblea de Silicio tipo-N ; a) cara pulida   b) cara no pulida. 
 Antes de empezar cualquier proceso de fabricación es muy importante realizar una 
limpieza previa de las obleas nuevas. Para ello emplearemos un ataque estándar, 
conocido también como piraña. Dicho ataque, del que podemos ver una instantánea en 
la figura 4.7, es un método de gran utilidad que se suele aplicar a todas las obleas 
nuevas que aún no han sido tratadas, y consiste en exponerlas durante 10 minutos a una 
composición química con las siguientes proporciones: 
 ● 2 partes de Ácido Sulfúrico (H2SO4). 
 ● 1 parte de Peróxido de Hidrogeno (H2O2). 
 Como puede observarse a partir de la composición química, es un ataque oxidante. 
Por lo tanto, según el proceso que se vaya a aplicar a las obleas a continuación, será 
necesario eliminar este óxido producido en el ataque sumergiéndolas en una solución de 
HF al 10% durante unos 20 segundos.  
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Figura 4.7. Limpieza inicial mediante ataque estándar. 
Una vez lavadas las obleas, comienza el proceso de fabricación. El diagrama de la 
figura 4.8 muestra los pasos más importantes en el desarrollo del dispositivo (que serán 
explicados a continuación de manera detallada) así como un esquema gráfico de la 
evolución que experimenta, desde la oblea de Silicio virgen hasta la estructura final.   
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Figura 4.8. Diagrama de flujo del proceso de fabricación. 
 
Cabe comentar que los pasos del proceso de fabricación correspondientes a los 
puntos 4.2.1 a 4.2.4 no han formado parte del presente proyecto, motivo por el cual 
aparecen comentados a nivel conceptual, sin entrar en mayor profundidad en ellos.  
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4.2.1. Implantación de iónica  
 
 Este proceso fue realizado en el CNM (Centro Nacional de Microelectrónica) y 
consiste genéricamente en implantar iones de un material en otro sólido, modificando de 
esta manera las propiedades físicas de dicho sólido. En nuestro caso tiene como objetivo 
crear un contacto óhmico en la cara posterior de la oblea ya que ésta, al ser de Silicio, es 
de naturaleza semiconductora. Se dice que el Silicio pasa de tipo n a tipo n+.  
 
4.2.2. 1ª Oxidación 
 
 A continuación sometemos la obleas a una oxidación seca (introduciendo 
únicamente O2 en el ambiente) a 1100ºC durante unos 20-25 minutos con el objetivo de 
hacer crecer una capa de SiO2 sobre la oblea que la proteja del posterior ataque de 
TMAH. Obtendremos un grosor de óxido de aproximadamente 600-700 Ǻ, más que 
suficiente considerando la velocidad de dicho ataque de TMAH al SiO2 (115-120 
Ǻ/hora, [12]). 
 
El proceso de oxidación consta de los siguientes pasos: 
1. Configurar la temperatura de las 3 zonas del horno a 400ºC con el controlador 
situado en la sala anexa. 
2. Cuando llegue a dicha temperatura, inyectar Nitrógeno en el tubo de cuarzo. 
Este paso se realiza antes de introducir las obleas ya que siempre debe haber 
algún gas en el interior del horno mientras éstas se encuentren dentro para evitar 
su contaminación. 
3. Introducir las obleas en la naveta que hay dentro del horno. En la figura 4.9  se 
observa este preciso instante.  
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Figura 4.9. Fotografías del tubo de cuarzo con el horno  
encendido y del momento en que se introducen las muestras. 
4. Aumentar ahora la temperatura de las 3 zonas a 1100ºC. 
5. Cuando alcance dicha temperatura, inyectar Oxígeno en el tubo de cuarzo y 
quitar el Nitrógeno, iniciándose en ese instante la oxidación, que como ya 
hemos comentado durará unos 20-25 minutos. 
6. Al término de este periodo finaliza el proceso de oxidación, por lo que ya se 
puede eliminar el O2 y volver a inyectar N2 antes de extraer las muestras. 
7. Bajar nuevamente la temperatura a 400ºC para poder extraer las piezas oxidadas 
con seguridad. 
 
4.2.3. Fotolitografía 
 
Ahora que ya tenemos la oblea oxidada por ambas caras, podemos proceder a 
realizarle la fotolitografía. Este proceso es un paso crítico en la preparación de la 
muestra ya que cualquier error en el patrón que transmitimos a la oblea quedará 
reflejado en ésta y repercutirá en las siguientes fases de la fabricación. Durante la 
fabricación se siguió el procedimiento estándar para realizar una fotolitografía. En la 
figura 4.10 podemos ver un esquema de la máscara diseñada para plasmar la matriz con 
las futuras posiciones de nacimiento de los macroporos.          
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Figura 4.10. Máscara de fotolitografía con el dimensionado de los macroporos. 
Podemos apreciar en el esquema las dimensiones escogidas. Por una parte los poros 
tendrán un diámetro de 2,2 μm mientras que el pitch, que corresponde a la suma de 
dicho diámetro con la separación entre poros (gap), será de 4,2 μm.  
4.2.4. Apertura de las ventanas con RIE 
 Una vez transmitida a la oblea la plantilla de la matriz con las posiciones donde 
queremos formar los macroporos, debemos abrir unas ventanas en la capa de óxido que 
hay debajo. Para ello emplearemos la tecnología de ataque seco llamada RIE (Reactive 
ion etching) que utiliza plasma químicamente reactivo para eliminar el material sobrante 
de la oblea. El plasma es generado mediante un campo electromagnético en condiciones 
de vacío. Los iones altamente energéticos de este plasma atacan la superficie de la 
oblea, reaccionando y combinándose con el dióxido de Silicio para posteriormente 
desvanecerse. El esquema de la figura 4.11 ilustra dicho fenómeno. 
 
Figura 4.11. Esquema del ataque RIE. 
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Una vez tenemos abiertas las ventanas, eliminamos la resina de ambas caras de la 
muestra con Acetona. 
 
4.2.5. Creación de muescas piramidales 
 
 Ya tenemos el Silicio descubierto en las zonas donde deseamos formar los 
macroporos y el resto de la oblea protegida con una capa de óxido de Silicio. El 
siguiente paso será someter la oblea a un ataque con TMAH al 8% de concentración y 
una temperatura de 80º C durante 7-9 minutos, con el objetivo de crear unas muescas 
piramidales en las zonas mencionadas que posibiliten un crecimiento ordenado de los 
macroporos. Es importante que las pirámides creadas mediante el ataque anisotrópico 
del TMAH al Silicio tengan unos vértices bien definidos, como los que aparecen en la 
figura 4.12,  para que así los macroporos crezcan correctamente.  
 
                   
Figura 4.12. Imágenes SEM de las muescas piramidales creadas. 
 
 Por último sumergiremos la oblea en HF al 5% durante aproximadamente 20 
segundos para eliminar la capa de SiO2 que ya no necesitamos.  
4.2.6. Formación de los macroporos 
 Ya disponemos de la oblea de Silicio correctamente acondicionada para poder 
generar los macroporos, pero antes, y debido a que el tamaño original de dicha oblea es 
excesivamente grande para nuestros dispositivos, la cortamos en 12 subtrozos de unos 
2,5cm x 2,5cm como los de la figura 4.13. Este paso se realiza de manera sencilla 
presionando en los puntos de corte deseados mediante un punzón hecho con una punta 
de carburo de Tungsteno. La red cristalina del Silicio propicia que el corte se realice de 
manera fácil y precisa.  
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Figura 4.13. Oblea cortada. Desechamos los  
4 extremos por no ser suficientemente grandes. 
 
Las dos fotografías de la figura 4.14 muestran el montaje que hemos utilizado para 
el ataque electroquímico, desarrollado y fabricado por el personal investigador del 
departamento.  
 
Figura 4.14. Sistema de ataque electroquímico. (1) Celda electroquímica; (2) Matriz de LEDs 
para la iluminación; (3) Tanque utilizado para amortiguar las pulsaciones de la bomba;  
(4) Tanque equipado con un sistema de refrigeración y burbujeo de Nitrógeno; (5) Bomba. 
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El sistema consiste básicamente en tres módulos: la celda electroquímica, donde 
realmente se produce la disolución del silicio, el módulo de bombeo formado por 
recipientes y una bomba de teflón, y un tercer módulo que corresponde al sistema de 
control de la temperatura. Todos estos elementos están montados en un frigorífico 
equipado con extracción, que solamente sirve para aislar térmicamente el sistema del 
ambiente exterior.  
 
Durante la disolución del silicio se generan burbujas de hidrógeno que tienden a 
pegarse a la superficie de la muestra, variando el área efectiva de contacto entre el 
electrolito y la muestra. Esto a su vez genera ruido en la corriente fotogenerada, 
provocando imperfecciones en la estructura fabricada. Para evitar este efecto es 
necesario agitar intensamente la solución. Este es el motivo que justifica la presencia del 
módulo de bombeo de la solución a través de la celda electroquímica. 
 
A continuación se detallan los pasos más importantes para realizar el ataque 
electroquímico con el montaje descrito: 
1. Sumergir la muestra unos 15-20 segundos en una solución de HF al 5% para 
eliminar el óxido nativo de su superficie. 
2. Colocar la muestra en la celda electroquímica y realizar los contactos eléctricos 
pertinentes. 
3. Verificar la correcta conexión midiendo para ello la resistividad del contacto 
con la muestra, debiendo encontrarse ésta en el rango de 20-30 Ω. 
4. Montar la celda en el sistema, conectando los tubos que bombearán la solución 
de HF y realizando el resto de las conexiones eléctricas. 
5. Encender todos los equipos de control y abrir el programa diseñado para el 
ataque. Refrigerar la celda hasta conseguir una temperatura de 15ºC y 
configurar el resto de parámetros necesarios del proceso.   
6. Iniciar el ataque, que necesitará alrededor de 6 horas para obtener la 
profundidad de poro deseada. 
7. Una vez finalizado el proceso, extraer la muestra de la celda. 
Las fotografías de la figura 4.15 nos permiten observar 2 perspectivas diferentes de 
los macroporos obtenidos.  
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 a)       b) 
Figura 4.15. a) Imagen SEM cenital de la matriz de macroporos formada; 
          b) Imagen frontal (microscopio) de los macroporos. 
 
 En la figura 4.16 podemos apreciar los parámetros relevantes del proceso; la región 
circular en la que se forman los macroporos tiene un diámetro de 1,81cm y un área de 
2,595 cm2. La longitud de los poros es de 230 μm, mientras que el diámetro y el pitch, 
como ya hemos comentado antes, los hemos fijado a 2,2 μm y 4,2 μm respectivamente.  
 
 
Figura 4.16. Parámetros dimensionales de la matriz de Silicio macroporoso obtenida.  
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4.3. ESTRUCTURA DE MICROPILARES DE DIÓXIDO DE SILICIO 
 
4.3.1. 2ª Oxidación  
 
 Esta segunda oxidación tiene como objetivo crear unas paredes de SiO2 que 
recubrirán los macroporos de Silicio que acabamos de formar, y que serán la estructura 
de los futuros μ-pilares. La figura 4.17 simboliza dicho proceso. 
 
 
Figura 4.17. Esquema del estado anterior y posterior a la oxidación. 
 
Para obtenerlas, someteremos la muestra a una oxidación seca análoga a la que ya 
realizamos anteriormente, pero esta vez durante 2 horas, para conseguir un grosor de 
óxido de aproximadamente 1000-1200 Å.    
 En los dos pasos siguientes nos centraremos en eliminar el Silicio sobrante por la 
cara trasera de la muestra para destapar los μ-pilares de dióxido de Silicio que han sido 
creados utilizando como “molde” la matriz de macroporos formada anteriormente.  
4.3.2. Destape de las puntas de los μ-pilares 
 Para dejar a la vista los tips debemos eliminar una capa de Silicio 
considerablemente gruesa. Por este motivo hemos decidido utilizar para este primer 
ataque químico una solución de KOH (Hidróxido de Potasio) al 30% de concentración 
(respecto al volumen), ya que posee una velocidad de ataque al Silicio elevada. En la 
siguiente fórmula se detallan los componentes que forman dicha solución con sus 
respectivas proporciones: 
436,5 grs. KOH (85%)  +  950 mL H2O  +  200 mL Isopropanol (IPA) 
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 La figura 4.18 muestra la cabina donde realizamos el ataque así como el set-up y 
demás utensilios necesarios. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 4.18. Proceso de montaje para el ataque.  
  
El primer paso del proceso consiste en calentar la solución de KOH hasta una 
temperatura de 90 ºC. Para ello empleamos un agitador magnético, que además de 
calentarla y fijar la temperatura mediante un termopar sumergido en la solución, la 
mantiene en continuo movimiento empleando una pastilla metálica, que gira a 1000 rpm 
dentro del líquido gracias a un campo magnético creado por el mismo agitador. De esta 
manera, el caudal de solución que está en contacto con la muestra irá renovándose 
constantemente, consiguiendo un disolución más homogénea y de mayor calidad. 
Mientras el KOH va alcanzando la temperatura óptima de ataque, vamos colocando 
la muestra bien centrada en una de las tapas del encofrado de Teflón, de manera que el 
orificio que contiene dicha tapa coincida con la zona donde están los macroporos recién 
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formados, ya que será esta abertura la única que estará en contacto con el KOH (el resto 
permanecerá aislado de la solución gracias a unas juntas negras circulares hechas de 
Viton). Es vital asegurarse que la zona que será atacada se corresponde con la cara 
trasera de la muestra, ya que lo que queremos es destapar las puntas de los μ-pilares. A 
continuación unimos ambas tapas del cofre con 4 tornillos de Nylon para cerrarlo. 
(Todas las piezas del set-up están hechas de Teflón o Nylon ya que ambos materiales 
son inertes (no reaccionan químicamente) y no se deterioran durante los ataques de 
KOH y TMAH).  
Una vez montada la muestra dentro del encofrado, y justo antes de sumergirlo en la 
solución ya calentada, eliminaremos la capa de óxido de Silicio existente en la cara 
posterior inyectando con una jeringuilla en la ranura cónica del cofre una pequeña 
cantidad de BHF (Buffered HF), que es una mezcla atacante formada por HF (6%) + 
NH4F (35%). Posee una velocidad de ataque de aproximadamente 680 Ǻ/min, por lo 
que nos bastará con 1’30” - 2’ para eliminar totalmente la capa de óxido.  
Llegados a este punto, y ayudándonos de una varilla enroscada al cofre, lo 
sumergimos en la solución, colocándolo encima de una plataforma para no obstaculizar 
el giro de la pastilla. El tiempo necesario de ataque se calcula de manera sencilla a partir 
de los siguientes datos empíricos (justificados en el capítulo 5): 
 Grosor de la oblea : 572 μm   
 Longitud de los μ-pilares : 230 μm  
 Velocidad de ataque de la solución de KOH a 90ºC: 130 μm/h 
  
  
 '382
_
____ h
ataqueVelocidad
pinchosLongitudobleaGrosorataquedetiempo   
 Una vez transcurrido dicho tiempo, extraemos el cofre con la varilla y verificamos 
que los tips han quedado destapados, como en la figura 4.19. Este paso puede realizarse 
observando mediante el microscopio la presencia de la matriz de puntas, o a simple 
vista, ya que los μ-pilares (al ser de dióxido de Silicio) producirán la difracción de la 
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luz. En caso de no haber despuntado todavía, lo volvemos a introducir en el KOH, 
comprobándolo a intervalos de 2-3 minutos hasta que aparezcan los tips.  
 
Figura 4.19. Imagen SEM de las puntas de los μ-pilares destapadas. 
 
4.3.3. Liberación de los micropilares 
 
El hecho de que hayamos detenido el ataque justo en el instante en que aparecen las 
puntas de los μ-pilares es porque el KOH tiene una velocidad de ataque al SiO2 
considerable, motivo por el cual sería complicado conseguir detenerlo en el preciso 
momento en que se alcanza la longitud de pilar deseada. La alternativa escogida para 
descubrirlos es el TMAH, que gracias a su baja velocidad de ataque permite controlar el 
proceso con mucha mayor precisión. En la tabla 4.1 se muestra la composición química 
de la solución empleada y sus respectivas proporciones. 
  TMAH  IPA (Isopropanol) Agua 
Compuesto químico CH34NOH C3H8O  H2O 
Partes por volumen  2  1  5,5 
Tabla 4.1. Tabla con las proporciones de la solución de TMAH. 
 
La combinación del TMAH con IPA permite que la solución alcance la temperatura 
de proceso en menos tiempo y equilibre la velocidad del ataque a 0,12 y 0,14 μm en 
promedio por minuto en los planos cristalográficos <111> y <110>. 
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Puesto que queremos que los μ-pilares destapados tengan una longitud de 
aproximadamente 20 μm, y teniendo en cuenta que la velocidad de ataque del TMAH al 
Silicio para nuestro caso (85ºC y 25% de concentración) es del orden de 30 μm/h,  
bastará con someter la muestra a unos 40 minutos de ataque.  
El proceso y los pasos para realizarlo son los mismos que para el KOH, con la única 
diferencia de que en esta ocasión no inyectaremos BHF en el orificio dado que ya no 
existe ninguna capa de óxido indeseado. Por lo tanto, una vez la solución de TMAH 
alcance los 85ºC, introduciremos directamente el cofre con la muestra (que permanecía 
en remojo en agua desionizada). Transcurrido el tiempo indicado, se retira el cofre de la 
solución, extrayendo y aclarando finalmente la muestra. 
 
4.4. ACONDICIONAMIENTO ELÉCTRICO 
 
 Llegados a este punto ya tenemos creada la microestructura 3D de pilares de 
dióxido de Silicio, como la que aparece en la figura 4.20. 
 
Figura 4.20. Fotografía SEM de la estructura ordenada de μ-pilares. 
 
La segunda fase del proceso de fabricación del dispositivo consistirá en 
acondicionar esta estructura para poder implementar la posterior nanomanipulación de 
partículas de oro.  
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4.4.1. Creación de los contactos    
 
Para poder mover las nanopartículas de oro a través del dispositivo creado 
necesitaremos aplicar un campo eléctrico sobre él. Por lo tanto debemos crear primero 
unos contactos metálicos en la superficie de la muestra, ya que el Silicio es 
semiconductor y los μ-pilares de dióxido de Silicio son aislantes.  
 
Para ello metalizaremos la muestra con Aluminio utilizando la evaporadora de la 
Sala blanca. En ella podemos implementar dos de los posibles métodos para depositar 
metales que hemos comentado en el capítulo 3: la evaporación térmica y la evaporación 
por cañón de electrones (e-beam). Después de probar ambas técnicas repetidas veces, 
decidimos decantarnos por la segunda ya que nos permitía un control más preciso sobre 
el grosor de la capa de Aluminio depositada sin desperdiciar nada de material en el 
proceso, constituyendo por lo tanto un método más fiable y repetible.   
 
 A continuación se describen los pasos más importantes para realizar un depósito 
mediante la técnica del cañón de electrones: 
 
1. Abrir las llaves de paso del Nitrógeno, del aire y del sistema de refrigeración. 
2. Encender la bomba rotatoria, conectarla a la bomba Turbo y encender también 
ésta última. 
3. Colocar la máscara de sombra (hecha de Níquel) que contiene la plantilla de los 
contactos encima de la muestra, de manera que la matriz 3x3 de la zona interna 
de la máscara quede totalmente dentro de la zona circular que contiene los μ-
pilares, mientras que los recuadros periféricos deben quedar en el reborde de 
Silicio (figura 4.21). Una vez centrada, atornillar el soporte a una mesa metálica 
que mantendrá la muestra en posición perpendicular a la fuente de evaporación. 
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Figura 4.21. Esquema de la colocación de la máscara sobre la muestra. 
4. Verificar que el recipiente donde se encuentra el Aluminio (liner) contiene 
siempre aproximadamente la misma cantidad de este material, para que la 
evaporación se produzca siempre con el mismo ángulo y se obtengan así los 
mismos resultados en cada repetición del proceso. 
5. Conectar la bomba rotatoria a la cámara y bajar la presión hasta 1x10-1 mbar. 
6. Conectar la bomba Turbo a la cámara para poder alcanzar el alto vacío (1.5x10-5 
mbar).  
7. Encender la fuente, subiendo poco a poco la tensión y ajustando a su vez la 
posición y amplitud del haz para que impacte totalmente dentro del liner, tal y 
como se aprecia en la figura 4.22. 
 
Figura 4.22. Haz de electrones impactando correctamente sobre el liner.  
 
8. Seguir aumentando la corriente hasta que empiece a fundirse el Aluminio, 
momento en el cual ya se puede retirar el shutter. Continuar incrementando la 
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intensidad para que se inicie la evaporación (se sabe que ha comenzado porque 
el sensor de grosor empezará a aumentar). Cuando se alcance el grosor deseado 
(550-600 nm en nuestro caso) cerrar el shutter y disminuir la corriente 
lentamente hasta cero. 
9. Finalmente extraer la muestra ya metalizada, que tendrá un aspecto similar al 
que aparece en la figura 4.23. 
 
Figura 4.23. Muestra metalizada. 
4.4.2. Recocido 
 Como hemos comentado en el capítulo 3, la metalización va acompañada siempre 
de un recocido para enterrar correctamente el Aluminio depositado en el Silicio. En la 
sala disponemos de un horno acondicionado específicamente para dicho proceso (figura 
4.24). Mantendremos la muestra en un ambiente de H2N2 (también conocido como 
Formingas) durante 25 minutos a una temperatura de 430ºC. Tras haber realizado este 
paso ya tendremos nuestro dispositivo terminado y listo para desarrollar la 
nanomanipulación de partículas. 
 
Figura 4.24. Fotografías del controlador de temperatura de las 3 zonas del horno y del momento 
en que se introduce la muestra. 
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4.5. DESCRIPCIÓN DEL DISPOSITIVO  
 
4.5.1. Características iniciales de la microestructura  
El dispositivo que acabamos de fabricar se basa en una microestructura 
tridimensional formada por una matriz perfectamente ordenada de pilares de dióxido de 
Silicio (SiO2). En la figura 4.25 podemos observar dos perspectivas diferentes de dicha 
estructura 3D. 
Sus características más destacadas son las siguientes: 
 Capacidad de emitir luz visible a temperatura ambiente. 
 Gran relación de aspecto (relación entre la longitud del poro y su diámetro). 
 Distribución de los μ-pilares uniforme y equidistante entre ellos. 
 Elevada superficie específica. 
 Biocompatibilidad. 
 
 
Figura 4.25. Corte transversal (a) y vista cenital (b) de la microestructura. 
(a) 
(b) 
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4.5.2. Modificación del dispositivo 
 
El diseño final del dispositivo propuesto en esta memoria es una adaptación de la 
estructura anterior. Dicha modificación consiste en aplicarle una metalización de 
Aluminio con el objetivo de crear diversos pads. Estos bornes cuadrados son los puntos 
de conexión eléctrica que permiten aplicar un campo eléctrico al dispositivo para poder 
implementar la nanomanipulación de partículas. La figura 4.26 muestra una imagen real 
del dispositivo ya metalizado, con dos ampliaciones de los μ-pilares. 
 
Figura 4.26. Fotografía real del dispositivo final.  
(1) Zona metalizada ; (2) zona no metalizada. 
 
 
 
 
(1) 
(2) 
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4.5.3. Parámetros dimensionales relevantes 
 
La tabla 4.2 describe los parámetros más relevantes del dispositivo, que permiten 
hacernos una idea de sus especiales características.  
 
PARÁMETROS GENERALES DEL DISPOSITIVO 
‐ Dimensiones del dispositivo entero  2,5 cm x 2,5 cm 
‐ Dimensiones del círculo  Ф = 1,81 cm   ;   Área = 2,595 cm2 
‐ Dimensiones de los micropilares :    
                ●  Diámetro  2,2 μm 
                ●  Separación (gap)   2 μm 
                ●  Pitch  4,2 μm 
                ●  Longitud liberada  20 μm 
                ●  Grosor de las paredes  40‐50 nm 
                ●  Cantidad aproximada  14.700.000 μ‐pilares 
                ●  Densidad aproximada  5.700.000 μ‐pilares/cm2 
Tabla 4.2. Parámetros más característicos del dispositivo 
 
 Por otra parte, las nanopartículas de oro que utilizamos en la nanomanipulación 
tienen un diámetro de unos 100nm, tamaño suficientemente pequeño como para que 
puedan moverse libremente a través del “laberinto” de micropilares y depositarse en el 
fondo de la estructura. 
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5.1.  CARACTERIZACIÓN DE LOS ATAQUES  
● Velocidad 
 
Cada vez que creamos una solución debemos tener en cuenta que sus propiedades 
químicas pueden variar sensiblemente de una preparación a otra debido a posibles 
imprecisiones humanas en el método de preparación, en el cálculo de las proporciones 
de sus componentes, etc.  
 
Es por eso que cada vez que creamos una nueva solución, debemos primero 
caracterizarla determinando su velocidad de ataque. Esto nos servirá para poder luego 
calcular los tiempos de proceso necesarios a fin de obtener las longitudes o 
profundidades deseadas. La velocidad de ataque depende de 2 factores principales:  
   
● La concentración de la solución en %  (respecto al peso). 
  ● La temperatura de la solución en º C. 
 
En el proyecto hemos empleado una concentración del 25% para el TMAH y del 
30% (respecto al volumen) para el KOH. Por otra parte, realizamos diversas pruebas de 
la velocidad de ataque para el TMAH a 2 temperaturas: 70º C y 85 º C. En el caso del 
KOH únicamente llevamos a cabo los tests a 90º C, ya que sabíamos de antemano que 
esa era su temperatura óptima de trabajo para nuestro caso. 
 
Realizamos las pruebas de caracterización atacando durante 1 hora muestras de 
Silicio de las mismas características que las empleadas en el proceso de fabricación. 
Posteriormente medimos las profundidades de los escalones generados por cada 
solución. Conociendo este dato y la duración del proceso, obtendremos directamente sus 
correspondientes velocidades de ataque. 
  
Para poder determinar con precisión el grosor del Silicio eliminado por las 
soluciones hemos empleado un perfilómetro de contacto, concretamente un Veeco 
Dektak 150, como el que aparece en la figura 5.1.  
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Figura 5.1. Perfilómetro Veeco Dektak 150. 
 
Este instrumento de medida permite explorar el perfil de la superficie de las 
muestras con una resolución vertical de 0.1 nm. Su principio de funcionamiento se basa 
en una punta de diamante que desciende verticalmente hasta entrar en contacto con la 
muestra, para a continuación desplazarse lateralmente a través de su superficie a lo largo 
de una distancia especificada y con una fuerza de contacto programada. De este modo 
es capaz de detectar diminutas variaciones verticales según la posición de la punta. La 
información asociada a la altura de dicha punta genera una señal analógica que se 
digitaliza para poder ser almacenada, analizada y mostrada por pantalla mediante un 
software de adquisición específico.  
 
El equipo dispone de dos puntas de diamante, una de 12,5 μm, y otra de 2.5 μm de 
radio para una mejor resolución lateral. A nosotros nos basta con la primera ya que no 
necesitamos medir distancias laterales sino únicamente verticales (perfiles).  
 
La figura 5.2 muestra los gráficos de las profundidades de ataque del KOH y 
TMAH obtenidas respectivamente. 
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Figura 5.2. Profundidades de ataque del KOH y TMAH respectivamente. 
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 Los desniveles medidos tienen una profundidad de 129,9 μm para el KOH y 31,0 
μm para el TMAH. A partir de estos datos podemos calcular directamente sus 
velocidades de ataque, las cuales se muestran en la tabla 5.1. 
 
SOLUCIÓN  TEMPERATURA  CONCENTRACIÓN VELOCIDAD 
TMAH  85 º C  25%  31 μm / h 
KOH  90 º C  30%  130 μm / h 
Tabla 5.1. Parámetros de proceso relevantes del KOH y TMAH. 
 
Después de medir la velocidad del TMAH para 70ºC y 85º C, verificamos que, 
como era de esperar, es notablemente superior para el segundo caso, por lo que 
decidimos usar esta temperatura en el proceso de fabricación ya que aceleramos el 
proceso sin perder ninguna de las propiedades químicas de la solución al trabajar a esa 
temperatura. 
 
● Tiempos  
 
Recordemos que el ataque de KOH tiene el objetivo de eliminar la cantidad de 
Silicio sobrante por la parte posterior de la oblea y así destapar los tips de los 
micropilares. Para poder saber el grosor de Silicio a eliminar debemos primero 
determinar el espesor de la oblea entera. En la figura 5.4 podemos observar un corte 
transversal del dispositivo visto a través de un microscopio óptico, donde podemos 
visualizar tanto la longitud total de los μ-pilares como el grosor de la oblea de Silicio. 
Los dos microscopios de alta precisión utilizados nos permiten capturar y almacenar 
imágenes de gran resolución ya que incorporan una cámara digital conectada a un 
software de adquisición. Además también ofrecen la posibilidad de realizar múltiples 
medidas sobre las fotografías capturadas. La figura 5.3 nos muestra ambos 
microscopios. 
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Figura 5.3. Microscopios ópticos utilizados: (a) Olympus BX51 (5x-100x);  
(b) Olympus SZX16 (0.7x - 11.5x). 
 
 
Figura 5.4. Imágenes de microscopio con el grosor de la oblea y la longitud total de los 
micropilares. 
 
Tras caracterizar las velocidades de ataque, y conociendo tanto la longitud de los 
μ-pilares como el grosor de la oblea, los tiempos de ataque quedan automáticamente 
fijados a partir de las siguientes fórmulas. 
 
'382
__
______ h
KOHataqueVelocidad
capilarestotalLongitudobleaGrosorKOHataquedetiempo   
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'39
__
_____ 
TMAHataqueVelocidad
destapadoscapilaresLongitudTMAHataquedetiempo  
     
● Ángulo 
 
Como se comentó en el capítulo 3, el hecho de utilizar soluciones de KOH y TMAH 
proporciona un ataque de tipo anisotrópico. Uno de sus parámetros más característicos 
es el ángulo que forma el plano <111> con la horizontal. Dicho valor se mantiene 
siempre constante en 54,74º para cualquier condición de proceso (concentración de la 
solución, temperatura y orientación cristalográfica del Silicio). En la imagen SEM de la 
figura 5.5 podemos observar un corte transversal de nuestro dispositivo donde se 
aprecia este ángulo.  
 
Figura 5.5. Fotografía SEM con el ángulo de ataque anisotrópico. 
 
5.2. DETERMINACIÓN DEL DIÁMETRO, LONGITUD Y PITCH DE LOS 
MICROPILARES 
 
 Ya hemos comentado anteriormente las dimensiones físicas de los μ-pilares así 
como su separación dentro de la estructura. En este apartado nos limitamos a ilustrar 
estos parámetros en la figura 5.6. 
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             (a)                   (b) 
Figura 5.6. (a) Fotografía de microscopio con medida software del diámetro y pitch. 
               (b) Imagen SEM donde se aprecia la longitud aproximada de 20 μm.  
Cabe comentar que la elección de tal longitud para los μ-pilares de SiO2 responde a 
un compromiso mecánico, ya que cuanto mayor sea su longitud, más alta será la 
probabilidad de que se unan los tips al sacarlos del agua desionizada en que se conserva 
el dispositivo tras finalizar el proceso de fabricación. Este fenómeno indeseado se debe 
a la fuerza de capilaridad del agua, que provoca la unión de los pilares por su zona 
menos consistente: las puntas. En la figura 5.7 podemos apreciar la aparición de este 
efecto. El segundo motivo que nos lleva a fabricar unos μ-pilares de dimensiones 
moderadas es la fragilidad. De hecho, podríamos construirlos con una longitud mucho 
mayor (incluso tanto como el grosor de la oblea), pero en tal caso se romperían con total 
seguridad, ya que la relación altura-grosor sería excesivamente desproporcionada.  
 
Figura 5.7. Unión de los tips de los μ-capilares debido a la fuerza de capilaridad del agua.  
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En conclusión, escogimos una longitud lo suficientemente corta para evitar la unión 
y rotura de los μ-pilares, y lo suficientemente larga para poder posteriormente 
implementar la nanomanipulación de partículas; es decir, que los μ-pilares sean largos 
comparados con el tamaño de las nanoesferas de oro de manera que pueda apreciarse su 
movimiento verticalmente descendente desde las puntas hasta la base de la estructura. 
5.3. CARACTERIZACIÓN DE LA METALIZACIÓN 
 Inicialmente optamos por una máscara de papel de aluminio con 2 ventanas 
laterales que constituirían dos bornes que abarcaban parte del reborde del dispositivo y 
también parte del círculo central. La figura 5.8 muestra una representación de dicha 
máscara y de los bornes metalizados resultantes. 
            
Figura 5.8. Diseño inicial de la máscara de metalización y resultado obtenido. 
Sin embargo, después de algunas pruebas decidimos descartar el papel de aluminio 
como material de la máscara ya que éste, al ser muy fino y ligero, se levantaba al 
colocarlo boca abajo en la evaporadora, lo que propiciaba que se colase parte de 
Aluminio evaporado en zonas indeseadas del dispositivo. La alternativa escogida para la 
máscara fue finalmente el Níquel, por su mayor consistencia y su propiedad 
ferromagnética que permite sujetar fácilmente el binomio muestra-máscara mediante un 
imán. 
También decidimos desechar el diseño de 2 únicos bornes y optar por una 
metalización multipad. Este nuevo diseño nos ofrece mucha más flexibilidad de 
conexión. Por otro lado, el hecho de tener diversos bornes distribuidos uniformemente 
por la estructura y su periferia, nos permite homogeneizar el campo eléctrico en la 
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superficie del dispositivo, pudiendo así guiar el flujo de partículas de manera precisa y 
controlada. Además, como el número de dispositivos fabricados es limitado, nos da la 
opción de dividirlos en varios subdispositivos para poder realizar más pruebas y seguir 
disponiendo de pads externos donde realizar la conexión (en los internos no podemos 
conectar la punta porque romperíamos los micropilares). 
 En la figura 5.9 podemos observar dicho diseño y el resultado obtenido tras la 
metalización.  
                          
Figura 5.9. Diseño multipad de la máscara de Níquel y resultado obtenido. 
En lo que se refiere al método de metalización, empezamos utilizando la 
evaporación térmica con una espira de tungsteno como filamento. Las espiras requieren 
corrientes muy elevadas y además desperdician bastante Aluminio, que cae entre los 
huecos de la espira al fundirse. Esta cantidad de material perdido no es siempre la 
misma, por lo que la capa de metal evaporado y depositado en la muestra varía de una 
realización a otra del proceso, no proporcionando un resultado fiable ni repetible. Por 
ello decidimos posteriormente decantarnos por un filamento en forma de canasta, el cual 
necesita corrientes mucho menores para fundir el Aluminio. Además, por su geometría, 
aprovecha prácticamente todo el material, produciendo una capa de metal de grosor 
estable, y por lo tanto sí que constituye un proceso totalmente repetible. En la figura 
5.10 se observa un gráfico con el perfil de los bornes obtenidos con la canasta mientras 
que la tabla 5.2 muestra una comparativa de los parámetros del proceso para ambos 
filamentos. 
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Figura 5.10. Grosor de los bornes de Aluminio obtenidos con la canasta. 
 
  CANTIDAD DE 
ALUMINIO NECESARIO
CORRIENTE DE 
INCANDESCENCIA
CORRIENTE 
FINAL 
GROSOR CAPA 
OBTENIDA 
ESPIRA  0.55 g  60 A  170 ‐ 200 A  250 ‐ 450 nm 
CANASTA  0,55 g  30 A  60 A  550 ‐ 600 nm 
Tabla 5.2. Comparativa de los parámetros de la evaporación térmica para dos tipos de 
filamento: espira y canasta. 
Como se observa en la tabla, la corriente necesaria para la incandescencia del 
filamento es el doble en el caso de la espira, mientras que la diferencia de corrientes 
finales aplicadas es todavía más significativa (más del triple). También se aprecia la 
inestabilidad de la capa de metal obtenida con la espira, dada por el amplio rango de 
valores en el que se mueve. 
Pese a los buenos resultados ofrecidos por la canasta, ésta resultó ser muy frágil 
ante las condiciones del proceso, rompiéndose en el primer o segundo uso. Como 
teníamos previsto la fabricación de aproximadamente una docena de dispositivos, no 
podíamos permitirnos un tiempo de vida tan corto, por lo que finalmente optamos por 
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utilizar en toda la fabricación la evaporación por cañón de electrones (e-beam), que 
requiere un procedimiento de control más complejo pero ofrece una precisión, fiabilidad 
y repetibilidad también mayores. La figura 5.11 enseña un gráfico del perfil de los pads 
obtenidos con la evaporación e-beam, mientras que en la tabla 5.3 se describen los 
parámetros más relevantes del proceso.              
  CANTIDAD DE 
ALUMINIO NECESARIO 
CORRIENTE MÁXIMA 
NECESARIA 
GROSOR CAPA 
OBTENIDA 
LINER E‐BEAM  130 mg  260 mA  600 ‐ 640 nm 
Tabla 5.3. Parámetro de proceso de la evaporación e-beam. 
 
 
Figura 5.11. Grosor de los bornes de Al obtenidos con la evaporación e-beam. 
  
Por otra parte, en la figura 5.12 podemos observar con gran detalle el Aluminio 
depositado tanto en los tips de los μ-pilares como en el fondo y en las paredes de la 
microestructura. 
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Figura 5.12. Capa de Al depositada en los tips, en las paredes y en el fondo. 
5.4. CARACTERIZACIÓN DE LA OXIDACIÓN 
 Durante todo el proceso de fabricación de los dispositivos hemos empleado la 
oxidación térmica seca (en un ambiente de O2), con la cual se obtienen capas finas de 
SiO2 de excelente calidad. La figura 5.13 muestra un gráfico con el grosor de oxidación 
teórico estimado en función del tiempo y de la temperatura, mientras que en la figura 
5.14 podemos observar una medida del grosor de la capa de dióxido de Silicio que 
forma las paredes de los μ-pilares. 
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Figura 5.13. Grosor de oxidación seca sobre Silicio <100>  
en función de la temperatura y del tiempo [14]. 
 
 
Figura 5.14. Grosor de las paredes de los μ-pilares de SiO2. 
 
 Es importante comentar que el grosor de dióxido de Silicio medido en la imagen 
anterior (40nm) no coincide con el valor teórico que proporciona la gráfica. Esto se 
debe a varios motivos: por un lado, el valor ofrecido por la tabla se trata de una 
estimación óptima; es decir, el valor máximo que podría obtenerse bajo las mejores 
condiciones: tubo de oxidación perfectamente limpio y acondicionado, superficie de 
Silicio plana y lisa, etc. En nuestro caso, estamos creciendo una capa de SiO2 en las 
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paredes internas de los macroporos formados, zona en la que no penetra el Oxígeno con 
la misma facilidad que en la zona plana de la oblea. Además dichas paredes están 
dispuestas verticalmente y no son completamente lisas. Por otro lado, cabe comentar 
que el tubo de oxidación empleado da servicio también a otros usuarios de la Sala 
Blanca, lo que provoca que el tubo no se encuentre en las condiciones ideales para 
obtener una oxidación óptima. Por último cabe añadir que la muestra examinada en el 
SEM no está perfectamente alineada de manera horizontal, por lo que existe cierto 
ángulo de inclinación que distorsiona la medida real del grosor. 
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6.1. OBJETIVO 
 
 La segunda parte del proyecto consiste en tratar de implementar la 
nanomanipulación de partículas de oro sobre la microestructura de pilares fabricada. 
Este experimento no tiene una finalidad aplicativa concreta, sino que más bien pretende 
demostrar que es posible mover nanopartículas a través del entramado de μ-pilares de 
SiO2 para acabar agrupándolas todas en el fondo del dispositivo. Los resultados del 
experimento pueden constituir una herramienta útil para futuras investigaciones en 
campos como la biodetección eléctrica y óptica. 
 
 Como hemos visto en el capítulo 2, existen diferentes mecanismos para manipular 
objetos a escala micro y nanométrica. Por las características físicas y químicas tanto del 
dispositivo como del tipo de partículas empleadas, hemos decidido utilizar la técnica del 
Electrospray. Este método nos permite depositar controladamente las partículas sobre la 
zona del dispositivo que deseemos mediante un microflujo focalizado. Además 
mantiene las partículas separadas inicialmente entre si para evitar que se junten antes de 
llegar a la microestructura. Esto propiciará que al principio puedan moverse de manera 
individual y libre, permitiéndonos así apreciar su evolución. 
 
6.2. MONTAJE EXPERIMENTAL  
 
 Para llevar a cabo las pruebas hemos desarrollado un set-up específico. El esquema 
de la primera versión del montaje implementado se muestra en la figura 6.1. 
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Figura 6.1. Primer montaje desarrollado para el electrospray. 
 
Este montaje consta de diversas partes: 
 
 Fuente de alimentación de Alto Voltaje → La técnica del electrospray requiere 
la aplicación de potenciales muy elevados. Para ello usamos una fuente 
(Ultravolt’s HV Rack) de 2 canales independientes capaz de suministrar hasta 40 
kV (500W) en modo polar o unipolar.  
o Canal 1: Tensión positiva. Conectamos el cable rojo de salida de dicho 
canal a una punta de Platino que atraviesa la jeringa y está en contacto 
directo con el coloide. 
o Canal 2: Tensión negativa o masa. Conectamos su salida (cable azul) a la 
placa metálica, en cuya superficie colocaremos el dispositivo que recibirá 
las nanopartículas. 
 Jeringa → Se trata de una jeringa estándar de 5 ml de capacidad, con una 
micropunta de pipeta hecha de plástico, con un diámetro aproximado de 300 μm. 
 Placa metálica → Llamado también electrodo contador, se conecta normalmente 
a tierra o a un potencial eléctrico opuesto al de las gotas para atraerlas a su 
HV 
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superficie. Como el dispositivo se coloca encima de esta placa, dicho potencial 
se transmite también a la microestructura, intensificándose el campo en las 
proximidades de los bornes metálicos, que focalizarán el flujo de nanopartículas.     
 Iluminación y adquisición de video → Una lámpara halógena nos proporciona 
las condiciones idóneas de luz, mientras que una cámara de video de alta 
resolución y aumento conectada a un PC nos permite grabar el progreso del 
experimento. 
 Coloide → Es un líquido (habitualmente agua desionizada) que contiene 
nanopartículas en suspensión. En la figura 6.2 podemos observar soluciones 
coloidales de oro de diferente color, que depende del tamaño de las 
nanopartículas. Su composición química es HAuCl4, siendo el Hidrógeno y el 
Cloro los que le otorgan la carga negativa que las mantiene separadas dentro de 
la solución. En nuestro caso hemos empleado un coloide con una concentración 
de 5.6x109 partículas/mL y un diámetro de 100nm cada una, bastante más 
grandes que las de la figura 6.3.  
      
         Figura 6.2. Coloides de diferentes colores      Figura 6.3. Agrupación de nanoesferas 
       según el tamaño de las nanopartículas de oro.           de oro de 5 nm de diámetro [15]. 
 
Hay dos parámetros clave en el desarrollo del proceso: 
1. Distancia (H) entre el tip de la jeringa y el dispositivo.  
2. Valores de tensión (V1, V2) necesarios para obtener un cono de Taylor con 
un jet estable.  
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La determinación de estos dos parámetros se realiza de manera empírica, es decir, 
realizando diversas pruebas para un barrido de diversas distancias y valores de tensión 
para posteriormente examinar los resultados. Para este primer montaje, los valores 
óptimos que proporcionaron resultados satisfactorios fueron los siguientes: 
 H =  30 mm ;  V1= 5.000 V   ,   V2 = 0 V 
 
 Este valor de tensión óptimo resulta tener un margen de variación bastante pequeño. 
Es decir, para valores de tensión unipolar ligeramente inferiores (teniendo en cuenta la 
gran escala) deja de formarse el jet, mientras que basta con reducirla un poco más para 
que también desaparezca el cono de Taylor. De manera análoga, aumentando 
sensiblemente el voltaje positivo, también perdemos el estado óptimo del proceso, 
presentando en este caso un comportamiento inestable en el que puede chorrear grandes 
cantidades de líquido o retraerse éste por completo.    
 
   La figura 6.4 muestra una secuencia continuada de imágenes que ilustran la 
evolución correcta del proceso, desde la progresiva formación del cono del Taylor hasta 
la posterior aparición del jet. Asimismo, en la figura 6.5 podemos ver más en detalle 
ambos efectos.  
 
 
Figura 6.4. Secuencia de imágenes de la evolución del proceso.  
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Figura 6.5. Detalle del cono de Taylor y el jet. 
 
Un fenómeno curioso que se produce en ocasiones es la formación de un doble jet. 
Este efecto suele estar asociado a una distribución no uniforme del campo eléctrico en la 
superficie del electrodo contador, debido al empleo de elementos de conexión puntuales 
(pinzas o puntas) que no proporcionan un contacto eléctrico homogéneo. La figura 6.6 
ilustra la formación de dos jets oblicuos. 
 
 
Figura 6.6. Secuencia de imágenes de la formación de doble jet oblicuo. 
 
 Cabe destacar también la aparición de otros efectos indeseados como los que se 
pueden observar en la figura 6.7, donde se aprecia la formación de jets en direcciones 
totalmente imprevistas. La formación del primero de ellos está asociada también a una 
desviación en el campo eléctrico mientras que el jet ascendente probablemente se debe a 
efectos parásitos generados por la proximidad de un cable no apantallado que hacía de 
puente entre la punta de platino y el cable de alta tensión del canal positivo. 
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Figura 6.7. Efectos indeseados en el jet. 
 
 Estos tres fenómenos, que se produjeron en las primeras pruebas realizadas, 
permitieron detectar ligeras imperfecciones en el diseño del set-up, que se subsanaron 
sobre la marcha y no volvieron a manifestarse más a partir ese momento.  
 
6.3. RESULTADOS 
 
 Una vez terminado el proceso de electrospray, sólo falta verificar los resultados 
obtenidos mediante un microscopio de electrones. En este caso hemos utilizado un 
FESEM (Field Emission Scanning Electron Microscope), que nos permite visualizar 
partículas de tamaño nanométrico con una resolución de 3 a 6 veces mayor que el SEM 
convencional. El principio de funcionamiento es el mismo para ambos: representa la 
superficie de la muestra escaneándola mediante un haz de electrones de alta energía. En 
la figura 6.8 podemos ver los resultados obtenidos en las primeras pruebas.    
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Figura 6.8. Fotografías FESEM de dos agregaciones de oro  
en la zona media de los μ-pilares.  
  
Podemos observar claramente en las fotografías anteriores como las nanopartículas 
de oro se juntan formando agregaciones de formas totalmente arbitrarias, pero siempre 
exhiben un contorno redondeado en forma de nube. Esta característica geometría, así 
como su tamaño, nos permite distinguirlas a simple vista de otros posibles objetos no 
deseados (polvo, restos del Aluminio metalizado, etc.) evitando errores de 
identificación, sin necesidad de recurrir al análisis de elementos. La agregación es 
posible gracias a la propia microestructura, que descarga las nanopartículas de oro 
cuando éstas entran en contacto con los pilares y con los bornes metálicos de Aluminio.  
 
Cabe comentar que en estas primeras pruebas se han formado tanto el cono de 
Taylor como el jet, pero sin embargo no ha aparecido el tercer fenómeno característico 
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del electrospray: la pluma. Aún así ya hemos logrado que las nanopartículas desciendan 
a través del espacio inter-pilar una considerable distancia, aunque no hasta el punto de 
depositarse en el fondo. En contrapartida, como podemos ver en la figura 6.9, hay 
algunas nanoesferas de oro que no han protagonizado la evolución deseada al quedarse 
enganchadas en los tips de los μ-pilares.  
 
 
Figura 6.9. Nanobolas de oro en los tips de los μ-pilares. 
 
En pruebas posteriores llevamos a cabo algunas modificaciones relacionadas con el 
valor de la tensión aplicada y con la distancia entre la jeringa y la placa metálica. En 
particular, el correcto ajuste de la tensión nos permitió encontrar el punto óptimo de 
voltaje unipolar (5000V-0V) que formaba un jet estable sin goteos indeseados. Por otra 
parte, substituimos la placa metálica inicial por un chuck como el de la figura 6.11, que 
permite distribuir el campo eléctrico en su superficie de forma totalmente homogénea, 
evitando así la aparición de los efectos no deseados comentados anteriormente. Por 
último, la aplicación del campo eléctrico durante un tiempo más prolongado propició 
que las agregaciones de nanopartículas de oro que aparecen en las fotografías de la 
figura 6.10 descendieran un poco más por los μ-pilares, quedándose bastante próximas 
al fondo de la microestructura. 
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Figura 6.10. Agregaciones de oro más cerca del fondo. 
 
 
Figura 6.11. Chuck.   
  
 Pese a las mejoras obtenidas al introducir las modificaciones comentadas, seguía sin 
aparecer la pluma, por lo que el jet caía directamente sobre el dispositivo, depositando 
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un microflujo de coloide en vez de únicamente las partículas de oro ya secas. Por este 
motivo, y tras varios intentos fallidos con el primer montaje, se realizaron importantes 
modificaciones en el set-up y en el modo de operación del sistema, con el objetivo de 
solucionar el problema de la ausencia de pluma. Para ello rediseñamos el montaje, 
implementando un sistema en el que el “disparo” fuese horizontal [16] en vez de 
vertical. Asimismo sustituimos el chuck por una plancha de baquelita, la cual nos 
proporciona un campo eléctrico más uniforme. La figura 6.12 muestra las 
modificaciones introducidas en el montaje experimental. 
 
 
Figura 6.12. Segundo montaje experimental:(a) bomba peristáltica; (b) plancha de baquelita. 
 
 Adicionalmente, sustituimos la jeringa que contenía el coloide por una bomba 
peristáltica que permite suministrar, mediante un tubo de silicona, un flujo constante de 
coloide a la punta de pipeta, controlando además la presión ejercida sobre el líquido. La 
micropipeta (esta vez conectada horizontalmente), lleva insertanda el hilo de platino que 
conecta el coloide con el canal 1 de la fuente de alta tensión. Varios tests de ajuste 
iniciales determinaron que la distancia óptima entre la micropipeta y la placa vertical es 
de 35mm, con una diferencia de potencial de aproximadamente 4000 V (canal 1 : +2000 
V ; canal 2 : -2000 V).  
 
(a) 
(b) 
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 Esta segunda versión del set-up resultó ser más efectiva, puesto que en las primeras 
pruebas ya logramos obtener la pluma o nube de microgotas, que se evaporaban de 
manera casi instantánea, haciendo que las nanobolas de oro se depositen secas e 
individualmente sobre el dispositivo. Además, resultó presentar un comportamiento 
estable y repetible. En las capturas de la figura 6.13 podemos apreciar la evolución 
completa del proceso. 
 
           
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.13. Secuencia del electrospray completo. 
 
Cabe añadir que, por las condiciones de luz y por el aumento de la cámara no se 
puede apreciarse nítidamente la formación de la pluma en las fotografías, aunque sí que 
pudo observarse a simple vista durante el experimento. Además, hay otros 2 sucesos 
que aseguran su presencia. El primero es la desaparición del jet, el cual tras volverse 
inestable, “explota” en la nube o pluma de microgotas, mientras que el segundo hecho 
es, que en esta ocasión, no se moja lo más mínimo el dispositivo, a diferencia de las 
pruebas anteriores en las cuales el flujo de nanopartículas llegaba en estado líquido a la 
microestructura, observándose claramente la zona mojada donde había caído. 
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7.1. CONCLUSIONES  
 
 Remitiéndonos a los objetivos iniciales del proyecto enunciados en el capítulo 1, 
podemos afirmar que en líneas generales éstos se han alcanzado con unos resultados 
satisfactorios. 
 
 Se han fabricado con éxito una docena de unidades de las microestructuras previstas 
inicialmente. 
 Esto ha supuesto el aprendizaje de la tecnología del Silicio Macroporoso (MPS) y 
sus correspondientes procesos de fabricación: Fotolitografia, ataque electroquímico 
con HF, oxidación térmica, ataque anisotrópico de KOH y TMAH, metalización, 
etc. 
 Se ha logrado desarrollar el proceso bajo condiciones perfectamente controladas y 
estables, constituyendo un método de fabricación totalmente fiable y repetible.  
 Se han micromecanizado estructuras formadas por una matriz perfectamente 
ordenada de μ-pilares de Dióxido de Silicio (SiO2) de dimensiones muy notables: 
o Diámetro → 2,2 μm  
o Separación (gap) → 2 μm 
o Altura descubierta → 20 μm 
o Superficie específica total → 500 m2/g 
o Relación de aspecto total (altura total pilares / diámetro) → 100 
o Número total de μ-pilares → 14.700.000 
o Densidad aproximada → 5.700.000 μ-pilares/cm2 
 
 Se ha diseñando e implantando favorablemente una adaptación eléctrica del 
dispositivo que permita su conexión a una fuente de alta tensión para implementar la 
posterior nanomanipulación de partículas.  
 La primera etapa ha consistido en diseñar los contactos metálicos que 
implantaremos en las microestructuras. Inicialmente desarrollamos una máscara de 
metalización de 2 bornes, que resultó ser poco eficaz y versátil debido a que 
concentra el campo eléctrico en esas dos zonas, dificultando el libre movimiento de 
las nanopartículas por el resto de la estructura. Esto nos ha llevado finalmente a 
optar por un diseño multipad matricial, que gracias a la disposición uniforme y  
equidistante de los contactos permite:  
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o Distribuir el campo eléctrico de manera homogénea por toda la superficie 
del dispositivo.  
o Focalizar las nanopartículas de manera precisa y controlada. 
o Optimizar el uso del dispositivo, ofreciendo la posibilidad de dividir cada 
uno de ellos en diversos subdispositivos totalmente autónomos sobre los que 
poder depositarlas y posicionarlas. 
 El metal escogido para confeccionar dichos contactos ha sido el Aluminio por ser 
el que mejor cumple los requisitos para la interconexión del Silicio (resistencia, 
conductividad, adherencia, compatibilidad, economía, etc.). 
 Hemos probado y evaluado dos técnicas diferentes de metalización.  
o La evaporación térmica ha sido descartada después de varios tests ya que 
resulta muy difícil obtener capas de grosor y uniformidad precisos y 
estables.  
o En cambio, la evaporación e-beam sí que nos proporciona estas 
características en la capa metalizada, con un menor gasto de material, 
consiguiendo un proceso repetible y fiable.  
 
 Finalmente, en la última etapa del proyecto, se ha desarrollado con éxito un set-up 
específico capaz de manipular nanopartículas de oro esféricas de 100 nm de diámetro a 
través de la microestructura fabricada, empleando la técnica de Electrospray.  
 Para el primer montaje, y tras diversas pruebas, hemos fijado una distancia punta-
dispositivo de 30mm y un voltaje unipolar (0-5.000 V) que nos proporciona un 
comportamiento más estable del jet. Por otro lado, hemos decidido usar un chuck 
como electrodo contador para uniformizar el campo eléctrico sobre el dispositivo. 
Con estos ajustes conseguimos un proceso estable y repetible, pero no completo 
(únicamente alcanzamos 2 de los 3 fenómenos característicos del Electrospray: el 
cono de Taylor y el jet). Esto limita los resultados, consiguiendo depositar y guiar 
las nanopartículas hacia el fondo del dispositivo pero sin llegar a alcanzar su base.  
 Con el objetivo de optimizar el proceso, rediseñamos el primer set-up, 
introduciendo un sistema de bombeo peristáltico para controlar el flujo y la presión 
del coloide. También optamos por rotar el sistema 90º, colocándolo horizontalmente 
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para paliar los efectos de la gravedad sobre el coloide. Estas modificaciones se han 
mostrado eficaces, permitiendo implementar el Electrospray completo (cono de 
Taylor - jet - pluma). Como resultado, las nanopartículas de oro deberían 
disgregarse totalmente del líquido, depositándose secas y de manera individual 
sobre la zona del dispositivo deseada. Esto favorecería su libre movimiento dentro 
de la estructura.    
 
 Cabe destacar que los resultados obtenidos en las pruebas experimentales (unidos al 
resto de resultados del proyecto oficial al que pertenece este PFC) pueden constituir un 
avance en el estado del arte, puesto que actualmente no se poseen apenas conocimientos 
en el campo de la manipulación y posicionamiento de nano partículas sobre soportes 
tridimensionales complejos.  
 
7.2. TRABAJO FUTURO 
 
 Podemos afirmar que se han alcanzado satisfactoriamente los objetivos iniciales que 
habían motivado el planteamiento y desarrollo de este proyecto final de carrera, 
logrando fabricar eficazmente un dispositivo microelectrónico capaz de servir como 
plataforma para el posicionamiento de nanopartículas de oro a través de su estructura. 
Los resultados obtenidos pueden servir de herramienta de partida para trabajos futuros,  
que utilicen estos primeros avances para investigar y progresar en esta área en la que 
hoy en día todavía no se posee un conocimiento extenso. A continuación se proponen 
diversas mejoras y experimentos que pueden llevarse a cabo: 
  
► Seguir optimizando el diseño del set-up de nanomanipulación para lograr que las 
partículas acaben depositándose en el fondo de la estructura. Podrían probarse las 
siguientes modificaciones: 
o Utilizar micropipetas con un diámetro de salida inferior (del orden de 1-4 
μm) como las sugeridas en diversas publicaciones consultadas. 
o    Emplear nanopartículas de oro de menor diámetro, cuyo tamaño podría 
facilitar el movimiento de las agregaciones a través de la microestructura. 
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o Otra manera de facilitar su posicionamiento sería diseñar un patrón 
fotolitográfico diferente del estándar utilizado en el proyecto, para construir una 
matriz de μ-pilares con mayor separación entre ellos. 
o Mejorar las condiciones ambientales del proceso: temperatura, presión 
atmosférica, humedad, etc., incluso hasta el punto de adaptar el set-up para 
poder desarrollar los experimentos dentro de un ambiente controlado como el de 
la Sala Blanca.  
 
► Dar un paso más en dicha manipulación, consiguiendo posicionar las partículas 
en otras zonas del dispositivo a fin de ser capaces de controlarlas de manera más 
versátil y conseguir construir hiper-estructuras de nanopartículas.  
  
► Llevar a cabo el mismo tipo de pruebas sobre estas estructuras con nanopartículas 
de múltiples materiales, tamaños y formas para disponer de un conocimiento mucho 
más amplio y general de su dinámica y su comportamiento. 
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